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a favor do la firme suiza Fe HOFRUANN~LA ROCHE & CIEeSsde
residente en BASILEA (Suiza)e

MBMORIA DESCRIPTIVA

EL presente invento se refiere a oompuestos de
fésforo, 0 sea los dienilfosfato de la férmula genersal

0

R,0 T 2

5 =

, (1)
R R
3
4
en la que ’
10, R1 Yy Ri representan, cada uno, alguilo inferior, arilo
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0 bencilo y
Ra, Ry ¥y By representa, cada uno, Tidrdgeno '0 algquilo 1n—-.
' ferior, '

ya sué ly4~ciclo-aductos de la f£érmuls general N

Q 2
R10\I.
— 0
R”( 4 V)

1 2

en la que
Ry, i, Ry Ry ¥ R, tlenen el significado antes indica-
do y
/ es el radical de una fraccifn die-
néfila.

Tos compuestos de la férmgla Iy V enteriores
poseen actividad entelmintica y son, por consiguiente, uti
les como agentes antelmfnticose _

- H término "elquilo inferior®, tal como equi se
utiliza, denota un sustituyente monovalente conetitufdo
Unicamente por carbono e hidrdgeno con una cadens linsal
de 1 a 5 &tomos de carbono. EL término "arilo" denote fe-
nilo o fenilo substituido'por uno o més grupos de alquilo
inferior, haldgeno (flubr, cloro o bromo) nitro o alcoxi-
lo inferior (alquilo inferior enlazado a través de un oxf
geno atéreo). '

Ia descripeidn de los dienos de la f£érmula I, .en
la gonfOrmaoién g-cis se ofrece Unicamente por convenien=
ciay ¥ n0 representa, necesarigmente, la actusl conforme=

oifn geométricae
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Los compuestos preferidos de la férmula.I; son
squellos en dpnde Ry ¥ Ri Bon metilo o'etilo Y R2, R3 ¥
R, son hidrégeno. As{ pues, los compuestos particularmente
preferidoé del presente invento son dimetil-(l,3~butadien~
~2-11)~fosfato /momenclatura slternativat dimetil-l-vinil~
vinil~fosfato/; y dletil~(1,3~butadien-2-41)-fosfato /no-
menclaturs alternativas dietil-l-vinilvinilfosfato/. '

Tos compuestos de las £érmulas I y V anteriores,
pueden prepararse, segin el presente invento; mediante un
procedimiento que se caracteriza porque se hace reaccionar

el enolato de un compuesto de la férmula general

2
0 .
(111)
en la que

R2,'R3 ¥ R4 tienen el significado entes indicado,

con un helofostato de la £érmuls general

o
(Iv)

Y -
“N\\0R!
1
en la que
Ry Ri tienen el mignificado antes indicado e
X e8 cloro, bromo o jodo,
0 porque se hace reacclonar 3,4-~dlclorobutanona con un
Posfito de la férmula general
P(ORy )5 II

en la que

.

By tiene el significado antes indicado,
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proporcionando la ti:_l.tima reaccidn un compuesto de la fér-
mile I; en donde RZ, R3 Yy R4 son»hidrégeno ¥y Rl vy Bi son
idénticos, y porque, si se desea, e haoce reacclonar un
compuesto de la fémule I con un dienéfilo para obtener
un compuesto de la.férmula Ve

As{ pues, los compuestos de la férmule I, en dog
de Ry, Ry ¥y Ry son hidr5genov y en donde R, ¥ R:;_ son 1dén-
ticos, se preparan & partir de 3,4-diclorobutanona median-
te reaceldn con un fosfito de la férmula IT.

Los fosfitos representativos incluyen trimetil-
fosfito, trietilfosfito, tri—(n~prop;1)-fosfito, tri-(n-by
$il)-fosfito, tri-(n-pentil)-fosfito, trifenilfosfito y
trivencilfosfito. Los fosfitos particulamente preferidos son
trimetilfosfito y trietilfoafito. ‘

Ig reacclidn se lleva a cabo, convenientemente,
en susencia de disolventes que no sesn 1los reactivos.Sin
embargo, en caso deseado, pueden wiilizarse disolventes
0 rgénicos inertess Los disolventes orgénicos inertes apro=
piados incluyen, por ejemplo, hidrocarburos tales como
hexano, benceno y tolueno; hidrocarburos halogenados tales
como diclorometano y similares. '

Da reaccidn tiene lugar en dos etapas. La prime=

ra etepa se produce f£icilmente a temperéturas comprendi-
das entre unog 0% y unos 508C, de preferencia alrededor
de 20 - 308G, con evolucidn de un cloruro de alquilo;
R,Cls Ia etapa final de la reaccién implica la eliminacién
de cloruro de hidrdgeno. Esto se produce mediante calen=
tamiento a uns temperatura comprendida entre alrededor de

50 y alrededor de 1508%C, y se lleva a cabo, més convenien-
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toments, mediante destilacidn de la mezola reaccional, de
preferencia bajo presidn reducida. De eate modo 8o Obtie-
ne el producto final de la férmula I en donde Ry R3 v R4v
gon cada uno hidrdgenos

Para favbreoer la eliminacidn ‘del ocloruro de hi-
drbgeno durante la etapa de destilacién es preferible adi-~
clonar una pequefia cantidad (por sjemplo, inferior a 1 mol
%) de un dcido Lewis $al como cloruro de aluminio. Para
evitar la polimerizacisn del dieno de la f£érmula I durante
la destilacibn se prefiere la mdlcién de una pequefia can =
tidad (por éjemplo, 1 mol % o menos) de un inhibidor de Do
limetizacidn tal como hidrogquinonss

' La preparacidn de dienilfosfatos a partir de

3,4~dicloro—butanona y foefitos es evidentemente inespera-
da, ya que se sabe que la reaccifn idéntica utilizando
3y4~dibromobutanona proporciona, egolusivamente, met@l~vi~
nil—cetoné; JeP. Schroeder, y 00ley, Je« Orge Chems 35, 3181
(1970).

Todo el alcance de los compuestos de los ocom -
puestos de la férmula I puede obtenerse siguiendo un pro=

cedimiento a partir de una cetona conjugada de la férmu -

la

Ry

(III)
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en la que .
Rz’ RB y R4 tienen el significado antes indicado.
Este procedimiento implioa, tal como se ha indi-
oado anteriormente, la reaccitn de un enolato de un com -
puesto de la formula III con -un halofosfato de la £érmala
Iv.
El enolato de un compuesto de la £Ormula III, o

Sea un compuesto de la £érmula

] 2 By
HORON ) o
&——Pp = ® (I1Ia)
N g
3 53 -
- R4 4

’

en la que
R2, R3 ¥ R4 tienen el significado.antes indicado Y
Mot es el catidn de sodio, potasio o litio,
puede obtenerse haciendo reaccionar un compuesto de la
férmula III con una base orgdnico fuerte soluble amido
alcalinometdlica en un disolvente orgdnico a baja tempe ~
rgturas lias bases preferidaslson amidas de alguilo o ci-
cloglquilo de metal glcalino, tal como N-ciclohexil-N-iso-
propilemida de litio, ciclohexilamide de litio; y las si-
lilamidas de metal alcaline, tal como bis(trimetilsilil)
amida de sodio. Las bases amfdicas utilizadas en el pre-
sente procedimiento pueden prepararse siguiendo métodos
bien conocidos en el arte.
Los dlsolventes orga'nieog' inertes apropiedos

para la presente reacel n incluyen, por ejemplo, &teres
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orgénioos oomd &ter dletflico, dioxano y tetrahidrofurencs

hidrocarburos. tales como hexano y heptano, etoce
¥l enolgto que puede prepararse in sliu, tal co-

3

md se hg expuesto anteriormente, se hace reacclonar luego
con un halofosfato de la £érmule IV. Tanto la formacién
dei enolato como la reaccién subsiguiente oon el halofog=
fato puede ;levarse & ocab0o, oonvenientemente, a temperatu-
ra reducida, por ejemplo, comprendida entre unos -80 y
unos ~2080. Una temperatura particularmente preferlda estd
dOmprendida entre alrededor de ~65 y alrededor de -758C.
' L producto de la £érmuls I se sisla y puri%ica
deapués de oondiclones de elaboracién corrientese Un mé -
todo de purificacidn particularmente preferido implica la
destilaoidn & presidn reducida. Batre los oompuestos de
la f£éiinula I que pueden prepararse sigulendo este método
pueden cltarse ¢
dimetil—(},s—butadien—2~il)-fosfato;
dietil—(l,§~butadien-z-il)-fosfato;
dimetil~{},3-pentadien$3<11)—fosfato;
dietil—(l,3-pentadien~3-il)-fosfato,
dimetil—(;,3—pentadien~2—il)-fosfato;
dietil-(l,3-pentad;en~2~il)-fosfato;
dimetil-(3~metilu;,3-butadien—2~il)~fosfato;
dietil~(3-metil-1,;-butadien-z—il)-foafato;
dimetil—(3—metil—},3-pentédien~2»il)~fosfato;
dietil—(3—metil—1,§~pentadien~2ﬁil)—fosfato;
dimetil—(3—metil-},3-pentadien~3-il)—fosfa¢o,
dietil—(eﬁnetil-lg3—pentadien~3-il)~fosftato;
dimetil-(3-etil~l,3~hexadien—2—il)—fosfato;
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dietil-(3~efil—l;3~hexadien~2~il)4fosfato;

dimetil—(2~etil-l,3-hexadien—3~il)-fosfato,
dietil—(2—etil—1,3~hexadien-3—il)—fosfato,'
dlmetd Le=( 4rmetil-3, 5-deoadt en-5-41 )-Eosfato,
&ietil~(5~etil—3,anonadien~4~ii?-fosfato; '
dimetil~(4—metil—2?4~decadien-3-il)-fosfato,
4l o1 1l=(4~propil=3, 5~nonadien~5=i1 )~ osfatoe

Los oompuestos de la férmula I son dienos subs-
titufdos y resultan altamente reactivos frente a diendfi~
los en reacciones de Diels-ilder para former l,4~ciclo =
aductos (enolfosfatos) de la férmula V. _

Para los fines de esta descripoidn, un dienéfilo
se define como un compuesto organico insaturado que toma
parte en una reaccidn de 1;4—OiclOadiCi6n con un dieno
conjugedos Da mayoria de los dienbfilos tienen un enlace
(doble o triple) no aromdtico e inseturado mediante el
cual se substituye directamente, por lo menos, un grupo
substraotor de electrones. Eatre 1os tipos de dienéfilog
que pueden citarse se encuentrant nitrilos, por ejemplo,
tet?acianoetileno v acrilonitrilo; aldepidos, POr ejem =
plo, crotonaldenido y acrolelna; dcidos, por ejemplo, dei-
do acrflico, 4cido 01namlco, dcido melelco y Acido fumé—
rico; éeteres por ejemplo, gfil~aorilato, dimetll—maleato,
dimetil-fumarato, dietil-gcetilendicarpoxilamo, di etllazo~
dicarboxllato; anhfdridos, por ejemplo, anhiglrido meleico
y annfdrido citracénico; imides, por ejemplo, N-fenilma-
leimida, 4—fenil~l,2,4—triazolipf3,5~di0na v p=fenilgzow~
maeleinanilo; compuestos nitrosce, por ejemplo; nitrogo~-

benceno; compuestos nitro, por ejemplo, beta-nltroestire~
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no y l-niltropropeno; cetonas, por ejemplo, metilevinilece=
tona, etos

La preperacién de log aductos de Diels~Alder a
vartir de los compuestos de la férmula I se lleva a oaho
siguiendo los métodos usuales blen conocidos en el avbe
pare estes reacciones. Asf, pues, la resocifn de Diels-
Alder se lleva a o2bo, convenlentemente mezclando un die-
no (el compuesto de la férmula I) oon un dlenbfilo.

La reaccidn puede llevarse a oabo en ausencla
de oualquier disolvente, 0 puede utllizarse un disolvente
orgénico inertes Ios disolventes oygénicos inertes apro-
plados que pueden citarge incluygn, por ejemplo, hidrocar-
buros tales ocomo hexano, I‘meptano, benceno y toluenoj los
hidroca?Buros halogenados, oomo diolorometano étores or=
gani.cos, como Ster dletflico, betranldrofuranc y dicxano
y eimilares. La reaccidn de Diels~Alder puede llevarse a
cabo en una amplia gama de oondiciones de temperatura que
vé desde alrededor de O a unos +1509%C. La gama de tempera-
tura preferida ge encuentra entre alrededor de 20 y alre-
dedor de 708 C. |

Somin se ha mencionado anteriormente, 1os dle-
nilfosfato de la‘fdrmula I son Utiles oomo agentes antel-
nfnticose Ademds, los enolfosfatos de la £érmula V poseen
tembién propiedades antelm{nticag. 4s{ pues, 1los compues-
tos de la férmula I son valiosos, adicionzlmente, como in
termediari os para la preparaoi6n de los compuestos de la
férmula V. . '

Bstos compuestos son 9fectivos, concretamente,

nmediante administracidn oral (0,1% en el alimento) para
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el oontrol de la infeccidn de Asceris suum en los ratones.

' Los compuestos de la férmula I, tal ocomo se ha
demostrado enteriormente, son también Utiles oomo reacti-~
vﬁé §n la sintesis orgdnica como fracclones .4iénicas para
utilizerse en resociones de Diels—Alder para la construce
oifn de moldoulas orginicas mds complejase

Adlcionalmente, los dienos de la férmula I sir~

ven éb@o mondmeros valiosos que pueden gatopolimerizarse
b Bopdiimerizarse con monémeros bien conocidos en el arte,
para preparar estruoturaapoliméricas complejas con una &g
rie de propiedades utiles, por ejemplo como retardadores
de la combustidne.

Ia preparacibn de los compuestos de las
férmules I y V, as{ como sus procedimicntos, se ilustran
en 108 ejemplos especificos que siguen. BEstos ejemplos son
unicemente ilustrativos del invento y en modo alguno de-
ben oonsiderarse limltativos.

ERPLO 1 ’
Se enfrie trieﬁil—fpsfito (166 g4 1 mol) en un

bafio de hielo y se adiciona 3,4~diclorobutano (140 g, 1
mol). Se aglta la mezcla bajo atmésfera de nitrdgeno duran—
te 2 horas a OR y luego durante 20 horas'a la temperatura
del embientes Después de la adicidn de 0,% de hidroquino-
nay 0,5 g de cloruro de aluminio se degtila la mezp;a
bajo presién reducida, 10 que dé 34,4 g de dietil-(1,3-
~butendien-2-11)~fosfato hemihidrato puro, punto de ebu—
1licidn 91-922/2 mme
Andlipis: ' o o

Calculado pare OgHgPO,«} H,0 (215,19): C, 44,753 Hy 7,49.



‘ Hallados G; 45,143 Hy T7,40.
La 3,4~diclorobutanona utilizada en el procedi-~
niento anterior puede obtenerse como sigue:
Se'fntroddce oloro en una solucidn de 140 g de
S5e netil-vinil-cetona en 600 cc de ocloroformo ¢on enfriamien
%o por hielo. Después de la absorcién de 142 g de oloro
Se evapora ellcloroformo (temperatura del bafio 358) lo que
d4 290 g de 3,4%diclorobutanons ligeramente impuré que
puede utilizarse sin ulterior purificaoiGn&
104 ETRPIO 2 | |
Se trata trimetil-fosfito (28,6 g) con 3,4-dlclo
'ro~bu?anona (32 g) utilizando el procedimiento del Ejem -
plo I, de forma 1déntica. Ta destilacién dd dimetil-(1,3-
butadlen-2-41)-fosfato puro, punto de ebullicidn 78-838/
15. 1,5 mmb ’
,Anélisisz ) ‘ , o
Calculado para 06H11P04 (178,13): C! 40!46; H, 6?23
Halladot C, 39,833 Hy 6425
UV 220 nm (epeildn 16520) en metanols
204 BIRIPIO 3
Se adiciona bajo atmdefera de nitrdgeno l; 28 g
dg tetracianoetileno g une solucidn de 2;15 g de dietil~
1,3-butadlen~2-11)~fosfato en 10 cc de tetrahidrofurance
La solac;6n emarilla se @eja reposar g la temperatura del
25¢ ambiente, durante 2 dies, antes de la evaporacidn. Se re-
coge el jarabe residual en acetato de etilos Se adiciona
&ter de petrdleo hasta turblidez inciplente y se almacena
la mezcla a 09C durente 5 dfes. Ia filtracidn af 2,10 g
de 1y1,2, 2-tetraci ano-i-(0,0-dl otilfosfort Loxi )=ci clohex~
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~4=eno, punto de fusifn 97-988%, Ia recristelizacidn en
acetato de etllo~éter de petrdleo dé largos prismes y cor-
tas placas de material puro, ambos fundentes a 98%.
Andlieiss ‘ . ] o
Caleulado para ), H,N,0,P (333,27)¢ C, 50,46; Hy4,23
N? 16281 o
Hallado @ C, 50,615 H,4,54,
| ' N, 16,98
IR (Nujol gull):l naex 1665, lg60 y11045 om™L
RIN (CDC13), 7V 28,61 (triplete, 6H), 6,69 (mmltiple~
te 4H); 5,75 (quintete, 4H), 4,12 (multiplete, 1H)e
EJTRMPLO 4
. Se agita a la tgmperatura del ambiente, duran#e
20 horas, una mezcla de 0,98 g de anhfdrido maleico y 1,78
g de dimetil~(l,3-butadien-2-11)-~Ffosfato en 50 cc de ben =
cenoe. La evaporacidn da un jJarasbe que cristalizado en ace-
tato de et:;la—éter de petrdleo proporcions 0;810 g de anhf
drdido 4-(0,0~dimetilfosforiloxi )~cicloheoX=4~on~cis=1, 2~car-
poxflico, punto de fusidn 71-722, Ia reoristaiizacién en el
miomo sistema disolvente a4 prismas de punto de fusidn
73~142 |
Andlisist | o o
Celoulado para CyoHy307F (276,18): Cy 43,49; Hy 4,74
Hallado : C, 43,443 Hy 4,71
IR (Nujol mull): 1850, 1785, 1670, 1275 y 1045 cn ™%,
BIRIPLO 5 ’ '
Se adicionan 6425 g de dletil=(1,3=-butadien-2-il)
~fosfato a una solucitn de 3,24 g de nitrosobenceno en 150

cc de cloruro de metilenc. Se deja reposar la mezola a la
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temperature del ambiente durante 20 horaes antes de la eva-
poraciéne Se purifics el producto bruto restente sobre una
oolumna de gel de eflice y se eluye oon acetato de etila-
éter de petrdleo (132) 1o que dd 751 g de 2-fenil-4~(0, 0~
~dletilfosforiloxi )~3y 6~dih dro~2H-1, 2=0xazina 1igeramente

colorea@a.
Andlisiss y o ,
Caldulado para Cy,HygNOsP (313,30): Oy 53,675 H,6,43;
Ny 4,47 .
Hallado ¢ C', 53,523 H,y 6957,
Wy 4426

uv (etanol); 240 (epsilop 7§80), 282'nm (epsilon 850).
RN (0D014), ' ¢ 6,15 (&), 5,50 (m) 4525 (m).
EJRMPLO 6
Se disuelve dimetil—a;3-butadien~2-il)~fosfato
(1,78 g) en 30 cc de metil-vinil-cetona y se aglte, durante
20 horas a 652 bajo atmbsfera de nitrégeno. Ia separacidn
del exces0 de-metil-vinil-cetona mediante evaporacidn da
3,60 g de producto bruto que se purifics mediante cromato—
graf{a de columnas
Andlisiss ' ' o o
Oalculado para CoH;»POg (248,22)¢ Cy 48!39; Hy 6,91
Hallado ¢ C, 48,58; Hy 7,00.
La posicidn de las crestas de acetilo en el es -
pectro de RMN indica que el producto estd anstiﬁu{do por
una mezola de 1sdmeros, 0 sea l-acetil~3=(0,0-dimetil-
fosfordloxi )~oiclohex—3~eno y l—acetil—4-(O;O~dimetilfos-
foriloxi )~ciclohex=3=~eno.

EJEMPLO 7
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Se deja veposar a la temperatura del ambiente
durante 10-20 horas una gplucién bencénica de cantidades
equivalentes de dletil~(1,3-butadien~2-il)-fosfato y
4—fenil-;,2,4—triazolin~3,5-diona. Se separa el disol-
vente y se cristaglize el residuno en benceno-hexano, lo
que da oristales incoloros de 2~feni 1-~6-(0,0~dt otilfosf o~
r;;oxi)-2,3,5,8-ﬁetrahidro-1H-s-triazolq[T,ag7piridazin-
~=1,3~diona, fundente a 84~-85¢.

Andlisis:
Calculado para O, HooH,OLP (381,33):
¢, 50,40; H, 5,295 N, 11,015 P, 8,12

Hallados
¢, 50,58; H, 5,273 N, 11,145 P, 8,10
EJBIPLO 8

Se enfrig a =702 una solucidn de 31 g de N-ciclo
hexil N-igopropilamina en 400 cc de fetrahidrofurano. ;
A la solucidn sgitada se instilen durante 5 minutos, 0,22
moles de n~butil-litio en hexano, seguido de 14 g de me-
til-vinil-cetona durente un perfodo de 20 minutos, segui- |
do de 37,8 g de dletil-clorofosfato durante un perfodo
de 10 minutos. Despuds de 90 minutos mds a ~70%, se deja
que se caliente la solucliodn hesta la temperatura del am-
blente. Se diluye con cloruro de metileno.y luego se la-
va secuencialmente con NaH(O, acuoso al 5%, HCL acuoso
1 N y solucidn acuosa de NaCl al 10%. Se seca la fase
organica, se evapora y la destilacién del residuo da
00-25 g de dietil-(1,3-butadien-2~il)~fosfato, punto de
ebullicidn 74%/0,5 mm.
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FEIVINDTCAC TONBS

Lesgerito el 6bje'to deol presente invento se decla~

ran nuevas y do propia invencidn las siguientes weivindi-

caciones con priorided de la solicitud de petente esta-

dounidense sorial nim., 497.598 del 15 de a{é’})sto de .1974.
1. Pmcegimien:to pa.ra la preparacibn de di;mil-

fosfatos, de la fémula gonoral

R 0 e
N
R:'LO B S (1)
4

en la que _
Rl N R_!L repregenta, cada uno, alquile inferior,
arilo o bencilo y
Ra, R3 v R4 representan, cada uno, hidrégeno o alguilo
inferiom,

¥y sug ly4-ciclo-aductos de la férmula general
R.0

RO Z )
1

en la gue

R, R, R

0 By Ry R4 tienen el significedo antes

2 73
indicado ¥y
% . ed el radicel de una fraccién denéfila, ca-

racterizado porque se hace reaccionar el enolato de un
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compuesto ge la fémula gencral
P

(111)

en le que
R2, R3 y R4 tienen el significado antes indicado,

con un halofosfato de la férmula genoral

(0]
0
A Rl
Y -~ ()
Rl’
P 1

en lg due

Rl N Ri tienen el significado antes indicado

es cloro, bromo ¢ yodo, 3
¥ sl se desea, ge hace reacclonar el compuesto de fémule
I resultente con un diendfilo para constituir el aducto

de fdmula Ve

2, Procedimiento, segin la reivindicecidn 1,

caracterizado porque, en una alternetive de su realize-
cidn se hace reaccionar 3,4-diclorobutenona con un fos-
fito de la fémula general

P(OR (11)

1)3
en la que

Bl tienen ol gignificado dado en la reivindicacidn
1, proporcionando la Ultima reaccibén un compussto de la

f6émula I, en donde Bys R3 ¥y R, son hidrdgeno y Ry Ri

: 4
son idénticos, ¥ ei sc deses, se hace resccioner el com-—
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puesto de la £érmule I con wn diendfilo pare formar un oom—
puesto de la fémula V. . ' .

3. Procedimiento, de conformidad con la reivin-
dicaeldn 1 6 2, caracterizedo porque se Wtiliza como mabe-
rial de pertida 3,4-clorcbutencne o un compuesto de la
férmula IV, en donde R, ¥ Ri son metilo o etilo.

4. Procedimiento, de conformidad con lesreil-
vindicecidénes anteriores, carscterizado porgue se ubili
za un metoriel de partida en dondo Ry Ry ¥ R, son hidré-
£eno, ) )
5. Procedimiento, de confomidad con la rei-
vindicacidn 2, 3 6 4 caracterizado porgue se conduce la
rogeeidn de la 3,4~diclorobutenona con un compuesto de la
férmula II o una temperaturs inicilal comprendida entre al-
rededor de O y alrodedor de 502C, seguido do calentamiento
a una temperatura comprendida entre alrededor de 50 y
1509C. ) o

6. Procedimiento, de conformidad con la rei-
vindicacibn 5, caracterizado porque la toemperatura ini-
ciel esté comprendida entre alrododor de 20 y 3090¢,

Ta Procedimiento, de conformidad con la roi-
vindicacién 5, caracterizado porque al celentemionto se
lleva a cabo como parte de une destilacibn,

- 8, Procedimiento, de conformidad con cualguiers
de las roivindicaciones 5 a T, caractorizado porgue la
reacoidn se llova a cebo en musencis de disolvente adi=
cional. '

9. Procedimiento, de confomidad con cualquiera

de las reivindicaciones 1, 3 y 4, caracterizado porque la
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resccibn de un enolato de un compuesto de la fémula III
con un halofosfato de la fémula IV se lleva a cabo a ‘teme
peratura reducida, de prefemncialent_m glrededor de =20
Y —8090; més preferentomente entre alrededor de ~65 y
~759C,

10. Procedimiento, de conformided con la rei-
vindicacién 9. caracterizado porque se utiliza un enolato
de litio como sl enolato de un compuesto de la £6mmula
III. | ' .

1l. Procedimiento para la preparacibén de dienil-
fosfatog. i

_ Segin se describe y reivindica en la presente
memoyia descriptiva, que consta de 18 péginas folladas y
egeritas a méquina por una sola de sus cares .

Medrid, &8 14 Agosto 1975

Ps B '

5 Firmado: JOSE L. MORA
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