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PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACICN DE UN MEDIO
REGULADOR DEL CRECIMIENTO DE IAS PLANTAS.
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mans , residente en Leverkusen-Bayerwerk, Alemenig.
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La presente invencidn se refiere &l emple0 de emides
del &cido 2~-clorostano~(tiono)-fosfénico, Parciszlmente .cono-
cidas como agentes para la regulacién del crecimiento de
las plantas.

Yg es sabido (véase la solicitud de patente holendesa
6802633 y la patente francess 1 555 173) gque el 4cido 2-clo-
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roetenofosfénico tiene propiedades reguladoras del crecimiento
de las plantas.

Se ha descublerto que los compuestos de amida del 4e¢ido

. 2=cloroetano-(tiono )~fosfénico, parciglmente conocidos, de

férmuls

X NH~R

Il/
C1-CHy=CHy=B (1)
OR!

en lg que X significe un &tomo de oxigeno o de azufrs, R re-
presents un resto alquilo inferior con 1 a 6 4tomos de carbono
o un resto fenilo y R’ significa un &tomo de hidrédgeno, un
squivalente alcalino, alcaliﬁo-térreo o ambnico 0 un resto
fenilo, en caso dado sustituido por nitro, halbgeno, elquilo

0 hidrozi, tiene fuertes propiedades reguladorés del crecimien
to de les plantas.

De los compuestos conocidos ya se conocen efectos fungi-
cidas,

Sorprendentemente muestran log compuestos de amida del
écido 2-cloroetano-(tiono)~fosfénico de la presente invencién
un efecto regulador del crecimiento de 1?5 plantas considera-
blemente- superior que el 4eido 2-cloroetanofogfénico conocido

Por el aclual estado de la técnica y gue es la sugtancis seti
va quimicamente mis parecida con igual sentido de eficacia.
Las sustencias de la presente invencidn representan por lo
tanto un valioso enriqueéimiento de lg técnica.

Por la férmula general (I) estén claramente definidas
las sustagncias activas a emplear segin la presente invencidn.

En la férmula (I) R significa preferentemente restos de alqui-

lo inferior con 1 a 4 4tomos de carbono o el resto fenilo, miepn
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tres R’ significa preferentemente un dtomo de hidrégeno

o un resto fenilo, en cado dado sustituido. Perferente-

" mente puede estar sustituido por grupos de nitro, meti-~

lo, hidroxi o Atomos de cloro.

Cono ejemplos de las sust{ancias activas a emplear
segin la presente invencién sean mencionados en detalles

La mono~N-metilamida del dcido 2-clorocetano-fosfénico,
1z mono-N-etilemidae del &cido 2-clo;oetano~fosf6nico,
la mono-N-n-propilanide del Acido 2—clofoetano-fosf6nieo,
la mono-N-isopropilemida del dcido 2-cloroetano-fosfénico,
la mono-~N-n~butilamida del 4dcigo 2-clorcetano~fosfénico,
la mono-N-sec.butilamide del dcido 2-cloroetano—fosfénico,
lg mono=N-terc.butilamida del 4cido 2-cloroetano-fosfénico,
la mono-N-iso~butilamida del 4cido 2~cloroetano-fosfénico,
la mono~F~fenilarmide del 4cido 2-cloroetano-fosfdénico,
la mono-N-metilamida del 4cido 2-cloro-tiono~fosfénico,
la mono-l-etilamida del é&cido 2~cloroetano~tiono-fosfénico,
la mono-l-n-propilamida del f4cido 2-cloroetano-tiono-fos-
fénico, _
la nono~N-isopropilamida del 4cido 2~cloroetano-tiono-
~fosgfénico, ‘
la mono-¥-np-butilanida del Acido 2-cloroetano-tiono-fos—
fénico,
1 mono-f-sec.butilamide del 4eido 2-cloroetanc~tiono-
fosfénico, |
lg mono-MN-terc.butilamida del Acigo 2~cloroetano~tiono-
fosfénico,
la mono~N-isobutilamida del Acido 2-cloroetano~tiono~fosg-
fénico, .. h
la mono-l~-fenilamide del 4cido 2-cloroetano-tiono-fos-

féni.co,
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ademés, las sales de sodio, votasio, emonio, calcio y ha-
rio de estas amidas del dcido (timno)-fosfénico, aderis
sus

2’-hidroxifeniléter, 3‘-hidroxifeniléster, 4‘-hidroxife-
niléster, 2‘-nitrofeniléster, 3 -nitrofeniléster, 4 -pi-

- 4 -

trofenildster,2’~cresiléster, 3 -cresiléster, 4 -cresil-
éster 2°-clorofeniléster, 3/-clorofeniléster, 4‘-cloro-
feniléster, 2’, 4°’-diclorofeniléster y 2°,6'-diclorofe~
niléster.
Los compuesto utilizebles segin le presente invencién
son parcialmente conocidos, Por ejemplo, el mono-N-iso-
propilamida del 27,4°-diclorofenliléster del dcido 2-clo-
roetano-(tiono)-fosfénico (véase la patente rusa 197.359
¥ Z. Obsc.Chim.38 (1968), n2 10, plg. 2260 + 2265).
Algunas de las sustancias de la presente invenciédn
son nuevas, se pueden obiener, sin embargo, segin proce-
dimientos conocidos en forma sencilla. Se obtienen, por
ejemplo, sin cloruros de la émida del 4cido 2-cloroesano-
~(%tiono)-fosfénico se hacen reaccionsr con fenoles en pre~
sencia de disolventes inertes, tales como benceno, y acevp-
tores de Acido, tales como; por gjemplo, trietilamins,

8 temperaturas entre Og y 70Q + Los productos de reaccidn
ge aislen f£iltrendo por succidén los cuerpos sbélidos pre-
cipitaedos, lavendo la fase orgénica con agua, secando a
continuacibébn sobre sulfato sbédico y finalmente extrayen—
do el disolvente en vacio.

Como ejemplos de los cloruros de la amida del 4cigdo
2~cloroetano-(tiono) fosfénico utilizables segin la pre-
sente invencién sean mencionados en detalle:
el cldruro de la N-metilamida del Acido 2~cloroetanc-fog-
fénico,
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el cloruro de la N-isopropilamida del écido 2-cloroetano=-
~fogfénico,

el cloruro de la anilida del Acido 2-cloroetano-fosfénico,
el cloruro de lg H-metilemida del fcido 2-cloroetano-
~tiono-fosfénico, '

el cloruro de lg Neiso-propilamida del dcido 2-cloroeta-
no-tiono~fosfénico. _

Los clorurod de la amida del 4cido 2-cloroetano-
~(tiono)~fosfénico empleados segin ia pPresente invencién
no han sido dados hasta ghora a conocer, pero se pueden
obtener facilmente reacciorando el dicloruro del Acido
2~-cloroetano-(tiono )~fosfénico con amings primarias en
presencia de un disolvente inerte, tal como, por ejem-
plo, benceno, y un aceptor de &cido, por ejemplo, amins
én exceso, a temperaturas entre -102 y 509,

La eleboracibén se efectus segin métodos usuales
(véase ejexplos 1 y 2).

Las sustancias activas utilizables segin la presen-
te invenci6n interfieren en la motuacicn fisi¢légica del
crecimiento de las plantas y por esta razén se pueden
emplear como reguladorés para el c¢recimiento de.las plan=-
tas.

Ios distintos efectos de esta sustancia activa de-
penden esencielmente del momento de su empleo, referido
al estado.de desarrollo de la semilla o de la planta, asi
como de las conceniraciones empleadas.

Log reguladores del crecimiento de las plantas se
emplean para distintas finalidades que estén relaciona~
das con el estado de d¢5arr0110 de las plantas.

Se puede romper asi con log reguladores del oreci-
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miento de las plantas el estado latente de las semillas,
para lograr que las semillas germinen en un momento de-
terminado, Por una parte deseado pero para el cual las
semillas mismas no muestran disponibilidad alguna. Ia
gerninacibn misma de las semillas se puede inhibir ¢ Fo-
mentar en dependencie de la concentracidn emplezda. Esté
inhibicidén o fomentacién se refiere al desarrollo de los
gérmenes. '

Por las sustancias aectivas se puede influencizr el
estado latente de los brotes, es décir, la ritmiga anunal
endégena, de manera que las plantas broten o florezcan,
por ejemplo, en un momento en el gue normalmente no mugs~
tren una disponibilided pera brotar o florecer.

El crecimiento de los. brotes ¢ de las raices se
puede fomentar o inhibir por las sustancias actlvas en
dependencia de su concentrgeidn. Asi es posible, por ejem-
plo, inhibir muy fuertemente el crecimiento de una plan-

ta totalmente desarrollade o tambidn dotar a la planta

" en su totalidad de un hébito mbs fuerte o provocar un

crecimiento enano. .

Do interéds econbémico es, por ejemplo, ls inhibicién
del crecimiento de hierbas en los Bordes de las calles
Y caminos. Ademis se puede inhibir el crecimiento de las
supexrficies de éésped mediante reguladores del crecimien
t0, con 1o que se puede reducir la frecuencla de los cor-
tes de hierba.

Durante el crecimiento de la planta se puede mul-
tiplicar también la remificacién lateral por una rotura
quimica de la dominante apical. En esto se tiene especi~

al interés, por ejemplo, en el aumento por plantones de
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las plantas. En dependencia de la concentraoidén también
es sin embargo posible inhibir el crecimiento de los tro-
tes laterales, por ejemplo, Pare evitar en las plantas

de tabaco, despuds de la decapitacibn, el desarrollo de
broteg laterales y fomentar de este manera el crecimien-
to de las hojas. ' '

Bn la influenciacién de la formacidn de flores se
puede, en dependencia de la concentracidén y el momento
de aplicacién bien lograr un retraso en la formacién de
la flora o tombién, sin embargo, una aceleracién en el
desarrollo de lg flor. Bajo determinadas'circunstancias
se puede lograr tembién una multiplicacién de los bro-
tes de flores presenténdose estos efectos si los trata-
mientos correspondientes se efectnan en el momento del
desarrollo normal de las floreé.

La influencia de la sustancia activa sobre el esta-
do de hojas de las plantas se puede regular de manera
que se logre uns desfoliacibn para, por ejemplo, faci-
litar la recoleccidn o reducir la transpiracién en un
momento en el oualrlas plantas se han de trasplantar.

-La formacién de frutos se puede fomentar de manersa
que se desarrollen més frutos sin semillas (Parthenokar-
pia). Bajo estas circunstacias se puede eviter una caida
prematura de 1los frutos o fomentar tembién la caida de
los frutos en el sentido de wuna dilueidén quimica hasta
un grado determinado. La fomentscién de la caida del fru-
td se aprovecha también efectuando el tratamiento en el
momento de la recoleccién, con lo cual se logra una re-
coleccidén més fécil. ‘

Mediante lg pulverizacién sobre frutos sin madurar
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con 10s compuestos de la presente invencién se puede sce-
lerar tembién el proceso de meduracién u lograr un me-
jor coloremmiento de los frutos.

Segin su finalidad de splicacibn se puede transfor—
mayr las nuevas sustancias activas en las formulaciones
usuales, tales como soluciones, emulsiones, suspensiones,
polvos, pastas y granulados. Lgtas formulsciones se pre-
paran en forme: conoclday por ejemplo, mezecléndose las
sustancias activaes con diluyentes, es decir, disolven-
tes liquidos y/o0 sustancias 26lidas de vehieculo, eventual-
rmente con el empleo de agentes tensio-activos, és decir,
enmulsionantes y/o agentes dispersantes pudiéndose por
ejemplo, en el caso de la utilizacidén del agua como di-

luyente, emplear eventualmente disolventes orgénicos

como digolventes auxiliares. Entran en consideracién esen~
ciaslmente como disolventes liquidos los hidrocarburos
grombticos (por ejemplo el exileno, el benceno), los hi-
drocarburos aromiticos elorsdos (por ejemplo, log cloro-
bencenos), las parafinas (por ejemplo, las fracciones

de petréleo), los alcoholes(por ejemplo, el metanol, el
butanol), los disolventes fuertemente polares, tales co-
mo lg dimetilformemida y el dimetil:sulféxido, asi como

el agua; como sustancias sélidas de vehiculo: los pols

vos minerales naturales (por ejeﬁplo, lgs caolines, las
arcillas, el talco, la creta) y los‘polvos minerales sin-
téticos (por ejemplo, el deido silicico altamente disper-
80, los silicatos); como emulsionantes: los emulsionan-
tes no ionégenos y aniénicos, tales como los ésteres de
polioxietileno y 4cidos grasos, los ésteres de polioxieti-
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leno y alcoholes grasos, por ejemplo, los ésteres de 2l~
quilaril poliglicélicos, los sulfonatos alquilicos y ari-

licos; como agentes dispersantes: por ejemplo, la ligni-

na, las lejlas de desecho de sulfito y la metil celulo-

S8
Por lo general, las formulaciones contienen entre

0,1 % y 95 % en peso de sustancia activa, preferibleren—
te entre 0,5 % y 90 % en peso. ‘ '

ILas sustancias activas pueden ser gplicadas como
tales, como formulaciones o como forﬁas de eplicacién
preparadas de lss mismas, tales como soluoionés listas
Pare el uso, concentrados emulsionables, emulsiones, sus-—
pensionegs, polvos para rociar, pastas, polvos solubles,
preparados para espolvorear y granulados. La aplicacién
procede en lg forms usual, por ejemplo, por riego, ro-
ciada o pulverizacién, nebulizacién, gasificaclén, furi-
gacidn, distribucibn, espolvoreo, etec.

Las concentraciones de las sustancias activas pueden
variar dentro de un margen amplio; Por lo genergl, se
gplican concentraciones entre un 0,0005 y un 2 %, pre=
ferentemente entre un 0,01 y wn 5 %. |

Ademds se emplean por lo general por hectireasde su-
perficie 0,1 a 100 kg, preferentemente de 1 a 10 kg de
sustancia activa. '

Para el tiempo de aplicacién vale que lg aplicacién
del regulador del crecimiento se efectue en un momente
preferente, cuya limitacién exacta depende las condi-
ciones climatolégicas y vegetativas.

Las sustancias segun la presente invencidén posesn

ademés una eficacia contra las bacterias perjudiciales
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para las plantas. 7
Los efectos de las sustencias activas a emplear se-
gin la presente invencidén se desprende de los gigulentes

resultados de ensayos:
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Ejemplio 4

Inhibiocién del crecimiento/%emillgs de lino

Disolvente: 40 partes én peso de acetona

Emulsionante: 0,25 partes en peso de alquilaril-poligli-
coléter.

Para la obtencidén de un preparado conveniente de sug-
tancia activa se mezcla 1 parte en peso de sustancia ac-
tiva con la cantidad indicada de disolvente, que contiene
lgs cgntidades de emulsionante menciohadas, y el concen-
tredo se diluye con una solucién tampén de hidrogenofos-: .
fato dis6dico-dihidrogenofosfato potdsico (pHE) a la
coficentracién deseada.

En cada caso se colocan 25 semillas de lino en un
cuenco de Petri sobre 2 papeles filtrantss. En cada cuen—
¢o0 se Introducen con una pipeta 10 ¢c de preparado de sus-

tenele activa. Ia germinacidn de las semillas se efectua
en lg oscurided g 2590. '

Después de tres dias se determina lg longitud del
brote y de las raices y lg inhibiclén del crecimiento,
en comparacién con lg planta testigo, se expresa en %.
100 % significa la parada del orecimiento y O % un cre-
cimientb correspondiente a la planta sin tratar.

Las sustancias getivas, la concentracidén de susten-
cla activa en ppm (=mg/kg) y 10s resultados se despren-

den de la tabla siguiente:




Inhibicidn del crecimiento/Semilles de lino

Sustgneia activa

% de inhibicién con una concen—

250 ppm (mz/ke)

traeibén de sustancia activg de

D¢ Raiz Brote
Agua 0 0
(control)
O Oq .
Cl-CH2~CH2-R\ 83 36
10, (conocido)
9/§H~C3H7—i
-0
O NF-GBH7-1 ‘
0
HO:I:::]
O/KH~03H7—1
Cl-CH ~CH2 \\ 42 53

4o e v o p————p—— s | o Tr b o
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- Inhibicién del crecimiento y desfoligcidn /Tudias
Disolvente: 40 partes en peso de acetona
Emulsionante: 0,25 partes en peso de alquiraril-poligii-‘
5, coléter
Parg la obtencién de un prepavado conveniente de sus-
taneia activa se mezela 1 perte en peso de sustancia ac-
tiva con la cantidad indicada de disolvente que contiene

las cantidades de emulsionante mencionadas y el concen—

10 trado se diluye con una solucidén tampén de hidrogenofos-
fato potésico (pH 6) a ls concentraéidn deseadge
En un recipiente se cultivan 3 plantas de judias
(Pheseolus vulgaris). A una altura de crecimiento de 10 cm.
15, se pulverizan con preparados que contienen 5000 ppm de

sustancia activa.

Después de 6 dlas se evalua la longitud, en promedio,
¥ el nimero de hojas de 3 judias por ensayo.

Las sustancias activas y los resultados se aprecian

en la tabla sigulentes
20,




TABLA

Inhibicién del crecimiento y desfoliacibn/ Judias

Sugtaneiag activa Longitud en cm Némero de kojas
Agua 17,0 6
(contyol)
5 o
%/pﬂ 0 4
11, )
cl"cﬁz"CHz"}?\
OH
(conocido)
0 WH~-C H--1 ' . :
VAR 11,0 L2

i 11,0 >
01-CHy=CHy=E ! '
OH
S NH-CH
i 2 1,0 4

10, \o@
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Inhibicidn del crecimiento / Trigo
Disolvente: 40 partes en peso ds acetona
Emulsionante: 0,25 partes en peso de alquilaril—poligli-
coléter

Pare la obitencidén de un preparado convenlente de
sustancia activa se mezcla 1 perte en peso de susfancia
ectiva con ia cantldad indicads de disolvente que contiene
las cantidades de emulsionante mencionadas y el concen—
trado se dlluye con una solucibn taﬁpén de hidrogenofos-
fato disédico-dihidrogenofosfato potédsico (pH 6) a la
concentracién deseada.

Plantas de trigo de 4 cm. de altura se pulverizan
con un preparado que contiene 5000 ppm de sustancia ac~
tiva. Después de 10 dfas se evalua la longitud en prome- |
dio, del trigo,

Lag sustancias activas y los resultaéos se aprecian

en la tabla-siguiente:
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TABLA
Inhibicién del crecimiento / Trigo
Sugtancia activa Longitud en cm.

ua
Ag 20,0
(control)
g pH
I} -
Cl~CH2-CH2-—P\ : 6,5
- . 0H
(conocido)
S NH~CH
i/ 3 .
Cl—CHQ-CHz-R\ 6,0
0

0
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Ejemplo D

Inhibicién del crecimiento / Judiss (Ensayo por riego)

Disclvente: 40 Partes en peso de acetons

Emulsionantet 0,25 partes en peso de alquilaril-poligli-
coléter

Para lg obtencidén de un preparado de sustancis ac-
tiva se mezela 1 parte en peso de sustancia activa con
lg cantided indicada-de disolvente que contiené las can~
tidades de emulsionante mencionadas y el concentrado se
diluye con ung solucidén tempén de hidrogenofosfato disé-
dico-dihidrogenofosfato potdsigo (pH 6) a la concentracién
deseada.

Tres plantgs de judias de 10 em. de altura en un
tiesto (9 em.) se riegan una vez con un preparado de sus-
tancis activa correspondiente a unag cantidad de aplicaciébn
de 10 kg/ha.

Despuds de 8 dlas se determing lg longitud de las
judias.

Los resultados se desprenden de lg tabla siguiente:
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TABLA
Inhivicién del crecimiento / Judias (BEnsayo por riege)
Sustancia activa Longitud en om.
Agua 25,0

5, (control)

O/QH '
(eonocido)

O/ﬁH-C3H7—1
Cl- CH2—CH2 \\ ) ‘ 12,0

<2

0 NH~-C,H-~i
b > 11,5
Cl""CHz"'OH2“P\ ) ' - ’
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Ejemplo B .
Inhibicidén del crecimiento / Mijo
Disolvente: 40 partes en peso de acetona
Emulsionante: 0,25 partes en peso de alquilaril-poligli-
coléter

Parsg la obtencidén de un preparado conveniente de sug
tancia activa se mezcla 1 parte en peso de sustancia ac-
tiva con la centidad indicada de disolvente que contiene
lasg cantidades de emulsionante mencionasdas y el concen-—
trado se diluye con wna solucién tempén de hidrogenofos-
fato disédico-dihidrogenofosfato potésico (pH 6) a la
concentracidn deseada.

Plantas de mijo (Panicum millaceum) de 4 cm. de al~
furs se pulverizan con ua preparado que contiene 2000 y
1000 ppm-de sustancia activa. Después de 6 dias se eva~
lug el crecimiento. '

Las sustanciass activas y los resultados se aprecian

en la tabla siguiente:

e

R T



L A
Inhibicién del crecimiento / Mijo

Sustancia activa Concentracidn Crecimiento
en ppm. - en cme
5. hgua . 0 2,0
(control)
0 OH 2000 2,0
Lve 1000 5,0
01-CHy=CHp=2
(conoeido)
0 JH-CH-i 2000 315
i
- 1000 4,0
C1-CH,p-CHy~R
0 WH~CHq-1 2000 2,0
; 1000 4,0

0
HOD

g v v e
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Aceleracién de la maduracién de 165 frutos /Plantas de to-
mates. -
Disolvente: 40 partes en peso de acetona

5, Emulsionante: 0,25 partes en peso de alquilaril-poligli-

coléter
Para la obtencldén de un preparado conveniente de sug

tancia activa se mezela 1 parte en peso de sustancia sc~
tive con lg cantidad indiceda de Qisolvente, que contiens

las cantidades de emulsionante mencionadas, y el conce-

o trado se diluye con una solucidén tampén de hidrogenofos-
fato disédico~-dihidrogenofosfato potésico (pH 6) a 1la
concentracidén deseada.

Frutos verdes sin madurar de plantas de tomates se

15, pulverizan una vez con un prepafado que contiene 5000 ppm

de sustancia asetiva acelerada de los frutos.
Las sustanciasg activas y 1los resultados se despren-

den de la tabla siguiente:
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TABTLA
Aceleracién de la maduracidén de los frutos / Plantas de

tomates.
Sugtancis activa ’ : Aceleracidn de 1a maduracidn
en dias
5.
Agug _O
(control)
C1-CH,~CH g”OH
2 772 Nox 12
(conocido)
0 NH-C.H,~1
T T i o A
10, c1 Ciy CHy P\\ : 14
OH
0
NH~C_H.~i
~CHae(H. oD 37 .
Cl CH2 CH2 P\ 14

0
HO©




Ejemplo 1

- Cl"'cH2" " -P 3

A 38,5 g (0,2 moles) de cloruro de la mono=l=
~metilamida del 4cido 2-cloroetano-tiono-fosfénico en
5. 200 cc de benceno se gotea bajo agitacidén, a 502C, una
solucién de 19 g (0,2 moles) de fenol y 20 g (0,2 moles)
de trietilamina en 100 cc de benceno. A continuacidn se
agite aln durante 2 horas a 702. Despuds de filtrar por
sucecién hidrocloruro de trietilamina precipitado se la-
10. va la solucibn bencénica con 300 cc de H20, ge seca soO-
bre Na2504:y el disolvente se elimina en vacio. Despuds
de una'destilacién empezante" a 0,1 mm Hg y 609C queda
como residuo un aceite claro de Indice de refraccidn
n:%?-—- 1.5706. 1 rendimiento asciends a 35 g (70 %) de
15, mono~N-netilamida de 2-cloroetano-~tiono~fosfonato de fe—
nilo. .
Anglisis: Calculado para 09H1301N0PS: S 12,80 %, X 5,60 %,
Cl 14,20
Halledo: 12,36 5,62
T 14,26
El cloruro de la mono-F-metilamida del &4cido 2~cloro-

20,
etgno~tiono=-fosfénico necesario como producto de partids

se prepara como sigue:
49,5g (0,25 moles) de dicloruro del dcido 2-clorosta-

no-tiono-fosfénico en 500 c¢c de tolueno se mezclan con
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15,5 g (0,5 moles) de metilamina en 200 cc de tolueno.

Se sigue agitando durante una hora a temperaturs ambiente,
después se aspiran las sales, se lava con agus, se seca
sobre sulfato sédico y el disolvente se extrae. Después
de "iniciar la destilacién" a 0,1 mm Hg/80eC queda un
aceite emarillo como residwo. Rendimiento: 41 g (85 % de
la teoria) ; n%?=1,5613.

Ejemplo 2

0 .
NH-C,Ho-1
Cl-CH,~CH,-B 2 7
2" ox

A 6l g (0,3 moles) de cloruro de mono-N-igopropilami-
de del 4cido 2-cloroetano-fosfénico en 500 ce de acetona
se gotean bajo agitacibn, a 40¢C, 12 g (0,3 moles) de
NaOH en 20 cc de agua. Se sigue agitando durante 2 horas

a temperatursg ambiente, se filtra por succién de la asl

e e a1 10 St S Sy e Ty Ts it SONe f

procipitada y a continuacibén se extrae el disolvente. Que- ;

den 53 g (69 %) de mono-N-isopropilamide del deido 2-clo-
roetano-fosfénico; cristales hidroscépicos de p.f. .
102-1089C,

' El cloruro de la mono-N-isopropilemide del édcido
2~cloroetano=fosfénico, neceéarib como producto de parti-
da, se Obtlene como sigue:

91 g (0,5 moles) de dicloruro del deido 2-cloroeta-
no-fosfénico en 1,5 1 de tolueno se mezelan, a 02C, con
59 g (1 mol) de i-propilemina. Se sigue agitando durante 1
hora a temperatura amblente. lLas sales se iran, despuds

se lava con poca egua y el disolvente se extrae. Después

ST e e e A
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de"iniciar la destilacién" a 0,01 mm. Hg/B0Q queds un
aceite amarillento. Rendimiento : 93 g (91 %)n%8=l,4854
Bijemplo 3

0
) /I‘IH"' C 3H7"" i

Cl"'CHz"CHz-P :

4 28 g (0,3 moles) de fenol, 46 g (0,33 moles) de carbo-
nato potdsico y 500 cc de acetonitrilo se agregen a 402C
61 g (0,3 moles) de cloruro de la mono-N-isopropil-ami-
da del dcido 2-~cloroetano~fosfénico (véase el ejemplo 2).
Se agita ulteriormente durante 2 horas a 602C, se filtra
por succidén de los cuerpos sélidog, el disolvente se ex—
trac en vacio y el residuo se recoge en cloruro metilédni-
co. La fase orgénica se lava con aggua, se seca sobre sul-
fato sédico y el disolvente se extrae. A 0,1 mm Hg y 802C
se inicis la destilacién. Quedan 31 g (40 %) de mono-F-
~isopropilamida de 2-cloroetano~fosfato de fenilo como

aceite claro; n%7= 1.5144.,

Anflisis:Calculado para 3111{17011102}": P 11,9% C1 13,60%

Hallado 12,5% 12,03%
Ejemplo 4

:g _AVH-C5Ho-%

o0

OH

Cl"cHz-cHQ..

A 500 cc de bencenoy 61 g (0,3 moles) de cloruro de

T Lo Lo UV,




.

10,

15.

20,

25.

- 384D

lazmono-N-isopropil-anide del dcido 2-clorcetano-fosfé-
nico (véase el ejemplo 2) y 33 g (0,3 moles) de piroca-
tequina se agregen e temperaturs embiente 30 g (0,3 moles)

de trietilamina. Se sigue agitando durante 2 horas & tem—
peratura ambiente, se filtra por succidén de las sgles pre—
cipitadas, se lava con poca agua (unos 100 ce) y se seca
gsobre sulfato sédico. A continuacidn se extrae el disol-
vente y finzlmente se "inicia la destilacién" a 0,01 mm.
Hg y 602C. Queda un-mceite claro. Rendimiemto 48 g (58 )
de mono-Nilsopropllamlda de 2-cloroetano-foufonato de
2’~hidroxifenilo; n_D 1,5344 |
Anflisis:Caleulado para C,.H, ,ClN0.P: N 5,03% ¢©1 12,8%

11717 3
Hallagdo: 5,22 11,0
Ejemplo 5 : -
0-¢/ \
,/
"WH-C.H.,-1i
-

=

58 g (0,2 moles) de cloruro de 2-cloroetano-tiono-

~fosfonato de 4’-clorofenilo en 300 cc de benceno sc mez-

clan con 24 g (0,4 moles) de isopropilamina. Durente dos
horaé se sigue agitando a temperaturs ambiente, a continwa
cibén =6 aspiran las sagles, se lava con agua y despuds de
secar con sulfato sbdico se extrze el disolvente. E1l re-
siduo es destilado en forma empezante. Queda un aceite
claro, n%i 1,5705, rendimiento: 54 g (86 % de la teoria)
de N-mono-isopropilamida de 2-cloroetano-tiono-fosfonato
de 4’-cloro-fenilo.
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anglisis:Caleulado pare O, H, (C1,NOPS: C1 22,70% N 4,50% S 10,25%
Hallado: 23,415 4,02 10,27
_El productec de partida se obtiene como sigue:

99 g (045 moles) de dicloruro del dcido 2=-cloroetano-

-tiono~fosfénico se mezelan con uns solucién de 65 g (0,5
moles) de 4-clorofenol y 20 g (0,5 moles) de hidréxido
s6dico en 200 co de agua. Se sigue agitando durante una
hora a temperaturs ambiente, se recoge en c¢loruro meti-
1lénico y se separs la fase acuosa. Despuds de lavar con
sgua y secar con sulfato sbdico se extrae el disolvente
y se destila en forme enpezante. Rendimiento: 86 g (59%
de la teorla) de: cloruro de 2-cloroetano-tiono-fosfona-
to de 4‘-cloro-fenilo, ng3= 1,5856

En forma andloga al ejemplo 5 se obtienen los com-

puestos siguientes:

Elemplo 6 .
S -
i 0 CH3 )

C1-CH,-CHy-E_

Rendimiento: 76 % de la teoria de N-mono-isopropilamida
de 2-cloroetano-tiono~fosfongto de 4’ -metil-fenilo,
n%4= 1,5542 ) .

El producto de partida; el cloruro de 2-cloroetano-
tiono-fosfonato de 4‘-metil-fenilo se obtiene, andlogo

gl ejemplo 5, en un rendimiento del 64 %, n§4= 1,5686

Ejemplo 7

. o
L ﬁ o

C1-CH,-Ch,-F y

. HH"CBh'?"l



- LR L <
ons o Y ooary t T
N

*
& was WOT A
wt

n.gn&.

- 28 - ‘ WYL s
Rendimiento: 66 % de N-mono-lsopropllamlda de 2-cloroeta-
‘no-tiono-fosfonato de 2’-cloro-fenilo, nzi 1,5687.

Producto de partida 1: cloruroDde 2~cloroeta=-
no-tiono-fosfonato de 2’~cloro~fenilo, rendimiento: 66 %,

5, . REh=1,5862

Ejemplo 8 '
Cl
VD
.08
I
Cl~CH2-CH2—£<: )
NH—C3H7-i

Rendimiento: 53 % de N-mono~isopropilamida de
2-cloroetano-tiono-fosfonato de 2°, 6 ~diclorofenilo,
10, punto de fusidn: 101eC,
Produéto de partida: cloruro de 2-cloroetano-
-tiono-fosfonato de 27, 6’~dicloro-fenilo, "rendimiento:

53 %, n]2)4= 1,5944.

Ejemnlo 9
- c1
Cl- c,zz..cq /0-%—\\411
15, — o
7
Rendimiento: 73 % de N-mono-isopropilamide de
2-cloroetano=-tiono-fosfonato de 2, 4’~dicloro~fenilo,
= 1,5790
Producto de partida: cloruro de 2-cloroetang-
20, tiono~fosfonato de 2’,4’~dicloro-fenilo

Rendimicnto: 60 %,0% 1,5962
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Ejemplo 10
c1
8
0N
C1~CHy~CHp-B” \m
WH~C,H. -
H-CH, -1

Rendimiento: 84 % de N-mono-isopropilamida de
2-cloroetano-tiono~fosfonato de 3’-cloro-fenilo,
n24= 1,5668

Producto de partida: cloruroc de 2-cloroetanc-
~tiono~fosfonato de 3‘~cloro~fenilo, rendimiento:
73 %, n3%=1,5851

Ejemplo 11
Cl

. S
as
10. Cl—CHz-CHQ—P’/ ;

FH-CH,
p]

Rendimiento: 66 % de N-momo-metilamida de 2~
~cloroetano-tiono-fosfonato de 2/, 4‘~-dicloro~fenilo,
n&%= 1,5900.

Producto de partida: véase el ejemplo 9

15. Ejemplo 12

C1

. 5
01—9H2~0H2-§/”
TN
3

JH-CH

Rendimiento: 79 % de N-mono-metilamida de 2=
~cloroetano-tiono-fosfonato de 3’-clorofenilo,

24 .
nD_ 1,5840. Producto de partida: véase el ejemplo 10.
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.Ejemplo 13

‘ ) ‘- RO Y
Cl- cwg-oqz ?/’

PH 0245

Rendimiento: 81 4 de N—mono—eﬁllamlda de 2~clo-
roetano~tiono-fosfonato de fenilo n = 1,5626
Producto de partida; cloruro de 2-cloroetano-

5. 28 ,
~tiono~fosfonato de fenilo, rendimiento: 77 %y nyv= 1,5688.

Ejemplo 14

S
0
Cl—CH2~C&2:F GH

FH- CHQ~vh 3

r

Rendimiento: 87 % de N-mono-isobutilamida de
10 2-cloroeteno~tiono-fosfonato de fenilo n%4= 1,5511.
Producto de partida: véase el ejemplo 13

Ejemplo 15 :

e

. S 7

, 01¢CH2-CHZ—P<;
-0

Rendimiento: 55 % de N-mono-fenilamida de 2-

15 -cloroetano-tiono~fosfonato de fenilo, punto de fusidn
L ]

60 - 622C., Producto de partida: véase el ejemplo 13
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C1-CH,—CH., 57
—vE2TY2 ‘\\

44 g (0,2 moles) de clorurc de Nemono-n-buti- ‘
lamida del 4cido 2-cloroeteno-fosfénido en 400 cc de ben-
ceno se mezclan con 19 g (0,2 moles) de fenol.-A con-
tinuacidén se gotean 21 g (0,2 moles) de trietilamina a
temperatura ambiente y se sigue agitando durante una hora.
Se filtran por succidn las sales, se lava con 8gul, Se
geca sobre sulfato sédico y se extrae el disolvente. Des-
pués de la "destilacidn inicial" queda wn aceite claro,
rendiriento: 24 g (44% de la teoria) de N-mono-n-butilamida
de 2-cloroetano-fosfonato de fenilo, n§3= 1,5160

Andlisis: Calculado para 012H1901N02P: €l 12,90 % N 5,10 %

Hallado: 12,16 % 5,35 %
El cloruro de la K-mono-n-butilamida del édcido

2-cloroetano~fosfénico empleado como producto de parti-
da se obtiene como sigue:
91 g (0,5 moles) de dicloruro del dcido 2-cloroetano-
~fosfénico en 1500 cc de benceno se mezclan con 73 g
(1 mol) de n-butilamina. Se sigue agitando durante 2 ho-
ras a temperztura ambiente, las sales se filtran por suc~
¢ién, y despuds de lavar con agua y secar con sulfato
sddico se extrae el disolvente. Después de la "destila-
cidén empezante'queda un aceite incoloro, rendimiento:

75 g(69 % de la teoriac) de cloruro de la N-mono-n-buti-
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lamida del gecido 2—cloroétano-fosfdnico, n%3= 1,4062.
-En forma andloga al ejemplo 16 se obtienen los

siguientes compuestos:

Liemplo 17

. . S
gty b P
Cl"’CHZ"’(IHa‘".E

5. . \NH-C 4Hgn ’

Rendimiento: 70 % de N-mono-n-butilamida de
2—-cloroetano-tiono-fosfonato des fenilo, n%%: 1,5479.

Producto de partida: cloruro de la N-mono-n-
-butilamida del deido 2-cloroetano-tiono-fosfénico de

dicloruro del dcido 2~-cloroetano~-tiono-fosfénico y n~bu-

lov 23

~tilamina , rendimiento: 90 %, ny’'= 1,5363.

Ejemplo 18

0
C1-CH,~CH P @
2 2z N
HH—L3H7—1
Rendimiento: 3 % de N-mono-isopropilamida de
15 2-cloroetano -tiono-fosfonate de fenilo, n§4= 1,5611
[

Producto de partida: cloruro de N-mono-isopro-
pilemida del &cido 2-cloroetano-tiono~fosfénico, rendi-

miento: 87 % n§6= 1,5476
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'Ejemblo 19
| f m-c,# -n
- ~ 4°°Q
Cl~CH2~Ch2~P\\6_ .
, [ =
\/
-HO

Rendimiento: 35 % de N-mono-n-butilamida de
2-cloroetano-~-fosfonato de 2'-hidroxifenilo, n24= 1,5273.

Producto de partida: véase el ejemplo 16

5.
Ejemplo 20
§WH-C Hyn
C1-CH,~CH, ~P I
27 ¥ "
on<€:3>~on
Rendimiento 32 % de N-wono-n-butilamida de
2-cloroetano~fosfonato de 4’~hidroxifenilo, nd*= 1,521,
10, Producto de partida : véase el ejemplo 16.
Ejemolo 21
8 NH-C i -
e 37
¢1-CH,~CH,-P
2772 " om
66 g (0,3 moles) de clorure de la N-mono-
~isopropilamida del deido 2-cloroetano~tiono-fosfénico
15, en 100 cc de benceno se mezclan a temperatura smbiente

con una soluweldn de 5,5 g (0,3 moles) de agua y 30 g

(0,3 moles) de trietilamina en 20 cc de acetona. Se si-

[
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" gue ggitando durente una horas, se retira la sal preci-
pitada y se extrae el disolvente. Después de la "destl-
lacidn empezantequeda un aceite clero. Rendimiento: 54 g
(89 % de la teoris) de K-mono~isorropilemida del dcido
2-cloroetano~tio~fosfénico, ngg = 1,5419
Andlisis: Calculado para CgHyyCLNOPS: Ol 17,65 % N 6,95 %
Hallado: 17,43 % 6,49 %

5.

Producto de partida: véase sl ejemplo 18
Andlogo al ejemplo 21 se obtienen los com-
100' . .
puestos siguientes:

Ejexplo 22

- -
i _NH
01~CH y~CH,- ?”I '<C::>

\\ on
Rendimiento: 92 % de N-mono-fenilamida del 4ci~
25 do 2~-cloroetano-tio~fosfénico nD4= 1,5662
Producto de partida: cloruro de la N-monofenil~
amida del dcido 2-cloroetano-tiono-fosfdénico de dicloru-
ro del dcido 2-cloroetano-tiono-fosfénico y anilina; ren-
dimiento: 79 %, no= 1,6145.

D
50 Ejemplo 23 :

.8
WH-C H_._
C1-CH,-CH _%//‘ c4 g~n
2 OH
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Rendimiento: 93 %4 de N-mono-n-~butilamida del
dcido 2~cloroetano-tio-fosfdénico n§4= 1,5402, Producto
de partida: véase el ejemplo 17. .

Ejemplo 24

O yH-¢ H.-n

i~ 479
Cl-CH,~CH,~P .

Rendimiento: 61 % de N-mondo-n-butilamida del
dcido 2—cloroetano—fosf6nicorn§4= 1,4884. Producto de
partida: véase el ejemplo 16.

~-NOT A~

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento asi como la maneras de realizarlo en la préactica,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente
indicadas son suceptibles de modificaciones de detalle
en ouénto no alteren su principio fundamental.Tambien
se hace conatr que el invento se refiere a una solicitud
de patente presentads en Alemania, n? P 19 50 100,9 de
4 de octubre de 1969, acogiéndose por lo tanto a los be
neficios que conceden los Convenios Internacionales ¥y
por lo que solicita Patente de Invencidn por 20 afios,
sobre:PROCEDIMIENTO PARA LA FREPARACION DE UN MEDIO
REGULADOR DEL CRECINKIENTO DE LAS PLANTAS, caracterizdn
dose por lo siguiente:

- 1,-Procedimiento para la preparacién de un
medio regulador del crectmiento de las plantas, caracte

rizado porque comprende mezclar amidas del deido 2-clo-



roetano-(tiono )~fosfénico de fédrmula

% NH-R

- /
C1-CHy~CHy=E
: Q-R'

en la que X significa hidrégeno o azufre, R significa al-
quilo inferior con 1 & 6 &tomos de carbono o fenilo, R’
significa hidrigeno, un equivalente alealino, alcalino-
~térreo o aménico, un resto fenilo, en caso dade sustituido
por grupos hidroxi, alquilo, haldgeno o nitros se mezclan
con disolventes liguidos que-oonﬁienen un material tensioag
tivo 6 con materizles de carga sélidos e inertes, en caso
dado, contienen un material tensioactivo, empleéndosev
0,1 - 95 parfes en peso de mabteriel activo por 93,9 - 5
partes en peso de materizles

2,~Procedimiento segin la reivindicacién 1,
corgcterizado porque como disolventes ge emplean aromg—
tos, aromatos clorados, parafinas, alcoholes, arinas 6
derivados eminicos como materisles ae gargs sbélidos, las
moltursciones de minerales naturales 6 molturacionés de
minerales sintéticos y come materiales tensoactivos emul,
sionudores no indgenos § anidnicos o lignina deslixivie-
cicnes sulfiticas o celulose metilica.

3,-Procedimiento para la preparacién de un medio
regulador del crecimiento de las plantas, tal ¥y como queda

sustancislmente descrito en la presente Memoria,

s

e 1
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Este Memoris consta de 37 hojas escrita

rédguine por uns sola cara,

Madrid, -3 0CT. ﬂm
PARBENFABRIEEN BAYER
AKTIENGESFLLSCHART

o p. Firnfgfipr A GARCIA BRAVO
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