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La presente invencidn se refigre a un proce-
dimiento para preparar nuevos ésteres dialquilicos de &cido +hidro

xi=2,2,2-tricloroetano-tionofosfénico, Gtiles como insecticidas.

Ya es conocido que ésteres dialqyilicos de dai- -

do 1-hidroxi-2, 2, 2-tricloroetariofosfonicos, por éjemplo’el éster giﬁet[il— o

co de_. acido l-hidroxi-2, 2, 2-tricloroetanofosfonico, muestran uh.éfecto -
pesticida, particularmente un efecto ingecticida (compi-re‘;q-e: Patente
alemana No. 977. 118).

.Se ha Pncqntrédo que _los nuevos:éstéres dial-.
q_uﬁicos de 4cido l-hi'd‘roxi-z, 2, 2-.triclox"oe_tanq-,tionofbgfénk;o d_e 1? fér-g

mula (1)

'ROL_ & o |

P-CH-CCl BRI S
R0 R
1 OH

en la cual

"R y Ry pueden ser iguale's o'diferentes y sig_nifi.é_an un r.adipﬂajl alquilo -

oo
[

con 1 a 4 dtomos de carbong, = e

tienen fuertes propiedades insecticidas.

Adernds se ha encontrado que los Quexfoséster
res dialquilicos de acido 1-hidroxi-2, 2, .2-tr’icloroetaiﬁo’-,tionp;‘oéféni,c'os o

de la formula ( 1) son obtenidos si ésteres dialquilicos §e éci:fio"tio_qofx):sé '

foroso de la formula (T )

B A
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Ry R tiéhen'él ‘sighiﬂ'cado arrma'ir‘rdicédo, L

CH30

P-H

. RO~ v 7 :
- “Np. NG 18

) .ero/ o ) . , '

on la cual

se hacen reaccmnax con ‘eloral de 1a formula ( III )

e < e 0=CH-CCl, SNE i

en p’z-es'oncia de un catalizador basico y eventualmente en presencia

“de un. disolvente inerte,

Sorprendentemente, los ésteres dia]quil;cos

de dCldO l- hldI‘OXl 2,2, tricloroetano-'tiohofos’fénico segun la inven-

,,.

_cion muestran, a una tox1c1da.d muy baja para ammales de S<mgze c,ahen-'
te, un efecto lnSC‘Cthldd consxderublemente superlor a aquel de los este-r

res dlalquthcos de actdo l=hidroxi- 2 2, 2-tr1cloroetanofosfomco copocx-

dos de] estado de 1a tecnica. Por consxguteqte, las sustanciag segun el_
invento representan un enriquecimiento de la técnica. 7

~ Si, como sus{anciés de pax‘tida, se emplean

" a tftulo de eJemplo es.er dxmettlmo de ac1do ttonofosforoso ¥ cloral

el desarrollo de la reaccxon puede ser representado por el sngutente esg~

quema de férmulas:

'S o . !

CH30 " , catalizador Cﬂso\”
- _P-H + O0=CH-CCl; _bdgico . : P-CH-CCl,
4 T cno”

3 oH
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Las su.atanpias,dé part‘ida.a'empllefgr estqm
terminantemente defiﬁi.da; en formu general por las férm,tilas; ( II) ¥
(II). Eala formula ( II'), R y Ry representan preferi'ﬁlemellte radicales
alquxlo de cadena l'ecta o ramlflcados con 1 a 3 atomos de carbono.

| C . Los esteres dlalqulllcos de actdo tLonofObfo. V, e

roso ( II) a emplear como sustancias de partlda son conocxdqs y pueden

ser produmdos segun procedLmLemos usuales (oompaz ese: Patente pubh-

cada no examinada de la Rep.Fed. Alemana No. 1 768. 503

Como eiemplos. de e.,teres dlalqutlxcos de acx-
do tionofosforoso sean mencionados en detalle: los ésteres dLmetLcho,
dietflico, dipropilico, diisopropilico y dibutﬂico; ademas, los éster,e's me-
til-etilico, metll-propthco, metil~ LSOpI‘OplllCO, met11 butlhcc:, e:tll*'prO"

p111c0, etll-lsoproplhco, etil-butflico y propllbuttlu,o de acu:!o tlonpfos-,

) foroso.

El procedimiento de pi‘oducc'ién[ ;V_:arxéa lafirsnue\'ré;sﬂ_.

susténcias’( 1)es realizado preferiblemente con ei étﬁpleo' cqiicc}initiahig B
de dLsolventes ¥y dllu yentes an'ropiados, | | |

‘ Como tales entran en cons LdéfaCLOn __practn(ca-
mente todos los dlsolvéntes orgamcos mer'ces A estes pertemgcen, sobre 7
todo, btdrocarburos al;fathos y aromat icos eventualmente clorados, tales
como benceno, tolueno, xileno, bencma, cloruro de- metlleno, clorofor-
mo, tetracloruro de carbono, clorobenceno, eteres, por pJemglo etezg- dl"
etflico y eter dlbutxhco, dioxano; ademas, mtrllos, tales como acetopltrllo -
¥ propionitrilo. | |

Como catalizadores para la 'reglizac‘ién de la
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reaccion, puede encontrar aplicacion toda una serie de sustancias basi-
cas. Comprobaron ser particularmente eficaces aminas alifdticas, aroma-
ticas y heterociclicas, por ejeinplo: trietilamina, dimetilanilina, dimetil-

bencilamina y piridina; pero adernas también sustancias bisjcas inorgani-

cas, tales como hidroxidos y carbonatos de dkcali.

Las temperaturas de reaccion pueden variar
dom‘._rfg de un margen ampllo. Por lo general, ge trah .ja cntre «20 y

+ 80°C, preferiblemente entre 0 y 30°C,

La reacclén es llevada a ctho gengralmente

a la presion normal,

Para la realizaclon del procedimignto, ge
aplican el éster dlalquflico de dcldo tionofoaforoso y el cloral en relaclor
nes equimolares, mlentras que el catallzador_béslco es agregadb en una

cantidad que puede ser de entre 2y 10 % en moles.

La reacclon es llevada a cabo preferiblemente
en presencia de uno de los disolventes arriba menclionados a lag terpera-
turas Indlcadas. Después de una breve agliacion ulterlor, se lava la mez-

cla de reacclon varias veces con agua, se la deshidrata y se ]a librg del
disolvente bajo presién reduclda. Las sustanclas segin el invento sg prer
sentan en forma oleosa y son destilables. Para su ecaracterizaclon girven
el punto de ebullicién y el [ndice de refracclon,

Los nuevoy ésteres dialquilicos de éeldos
l=hidroxi=2, 2, 2~tricloroetanc-tionofosfonicos se digilnguen por una so-

bresaliente eflcacia insecticida a una toxicidad favorable para animales

de sangre callenie. En parte, muestran tamblen un efecto herplelda,
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Los productos segin la invenc’iénr pureden E
ser aplicadoé con buen resultado como parasiticidas en el sector de la
higiene y eﬁ el sector de la veterinaria contra ectOpapésitos,

Las sustancias activas segl'm el im;ento. pre-
pa'rable's y aplicables segun el invento, a una buena tolerabilidad por
las plantas y a una favorablé toxicidad para animales de saﬁgre caliente,
se prestan para combatir todos © ciertos de los est'ad()s de desarrqllo

normalmente sensibles y resistentes, c¢on inclusioén de los preembiiona=

les, de artropodos (nematodos), hongos fitopatogenos, en cuanto spu co-

nocidos como parésitos, respectivamente agentes patogenos, en 1a'ag'7rigr
cultura, enla gilvicultura, en el sector de la praec cion de provisipnes
y materiales asi como de la higiene.

A los paradsitos de la agricultura, de la gilvi-
cultura, asf como de provigiones y materiales y antihigienicps perte-
necer: |
del géuero de isopodos, por ejemplo 6niscus asellus, Arm_éqﬁllidiumv

vulgare, Porcellio scaber

del género de diplépodos, por ejemplo Blaniulus guttulatus -

del género de chilopodos, por ejemplo GeOphilus‘-A;;;;;é;m;;\.i;
Scutigera spec. 7 |

del género de simphyla, por ejemplo Scutlgéreﬁa immaculaty

del género de ardcnidos, por ejemplo Scorpio maufus, Létrodect_us}_
mactans

del género de dcaros, por ejemplo Acarus siro, Argas reflexus,

Ornithodoros maubata, Dermanyssus gallinae, Eriophyes ribis,
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Phyllocoptruta oleivora, Boophilus microplus, Rhipicephalus evertsi,

' 'Sdrcoptes scabtel, Tarsonemus spec. Bryobia praetlosa, Panonyc,hus

citri, Panonychus ulml, Tetranychus telarius, Tetranychus tumldus,

Tetranychus urticae

del género de tisanuros, por ejemplo Lepisma saccharina

del genero dé collembola, por ejemplo Onychiurus armatus

delﬂg'_égve_rq d,er_qxjtépteros, por ejemplo Blatta inenialis, Periplaneta
americana, Leucophaea maderae, Blattella gerﬁanica, Acheta domesticus,
Gryllotalpa spec., Locusta migrotoria migratorioides, Melanoplus
differentialis, ‘Schistocerca gregaria, Oryzaephilus surinamensis,
Anthonomus spec., Sitophilus spec., Otiorrhynchus sulcatus, 'Cosgno-

polites’ sordidus, Ceuthorrhynchus assimilis, Hypera posticg, Dermes-

tes spec., Trogoderma spec., Anthrenus spec., Attagenus gpec., Lyc-

tus spec., 'Meligethes'aeneus, Ptinus spec., Niptus hbloleucus, Gibbium
psyllmdes, Trlbollum spec., Tenebrlo molitor, Agriotes spgc., Cono'r
derus spec., Melolontha melolontha, Amphimallus solsttttal}s,
Costelytra zealandica

del género de himenépteros por ejemplo Diprion spec., Hoplocampa spec.,
Lasius spec., Monomotium pharaonis, Vespa spec.,

del genero de dipteros, por ejemplo Aédes spec., Anopheles spec.,
Culex spec., Drosophila -melanogaster, Musca domestica, Fanuia gpec.,
Stomoxys calcitrans, Hypoderma spec., Bibio hortulanus, Oscinella
frit, Phorbia spec., Pegomyia hyoscyami, Calliphora erythrpcephala,
Luclia spec., Chrysomyia spec., Ceratitis capitata, Dacus oleae, |

Tipula paludosa -
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del genero de sxfonapteros, por eJemplo Xenopsylla cheopls,

- - del genero de dermapteros, por eJemplo Forf;.cula aumculari‘

"del 'géne_ro de .is‘épteros, por ejemplo Reticulitermes spec. ,.

del género de anépluros por ejémplo Phylloxera véstatri)'c, Pémphigus .

" spec., Pedlculus humanus corporLs,

del género de tisanopteros, por egemplo Hercmothrlps femoralls,

Thrips tabaci
del género de heterdpteros, por ejemplo Ewrygaster spec.’, ,Dysdergus;.-
inte_rrjnedlus, Piesma quadrata, Cimex 1ectu1§nius, "thdniu's,pr_blbgl{is', g _."

Triatoma speé:. .,

del género de homopteros, por eJemplo Aleurodes brassmae, _ Bemlsla '

tabaci, ’B’laleurodes vaporamorum. Aphls gossypu, Brevxcoryne brassil-
cae, Cryptomyzus ribis, Doralis fabae, Doralis poml, Enosoma la.n;.ge-
rum, Hyalopterhs arundinis, Macrosiphum avenae, Myzus cerv,asi, Izﬂyzus.
persicrae, Phorodon humuli, Rhopalosiphum padi,. Empc;aséai §pe§.,'l. B
Euécelis bilobatus, Nephotettix cincticeps, 'Lecaniim;1 §orni,. ,Sééiéseﬁé f' N

oleae, Laodelphax strlatellus, Nilaparvata lugens, Aomdiella auranhi,

: ASplletllS hederae, Pseudococcus spec., Psylla Spec.,

.t
[RLE G S o bRl shme M

~ del genero de lepldOpteros, por e;emplo Pectmophora gossyplella,

- Bupalus pmxarms, Che:matobla brumata, thhocolletls blancan 4 ella, o e

Hyponomeuta padella, Plutella macuhpenms, Malacosoma neustrla, 4

' EupI‘OCtlS chrysorrhoea. Lymantrla spec., Bucculatmx thurbe;rlella

Phyllocrustls cu:rella, Agrotis spec., Euxoa spec. , Fema quc., Earlas B

rmsulana, Hehothls Spec., Laphygma exlgua, Mamestra brass;cae,

Panolts ﬂammea, Prodema 1Ltura, Spodoptera spec., Trtchop}us;a qt,
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(‘arpocapsa pomonella, Pieris spec., Chilo spec'., Pyrausta nubilalis,
Ephestia kuhniella, Galleria mellonella, Cacoecia podana, Capua reticu-

lana, Choristoneura fumiferana, Clysia ambiguella, Homona magnanima,

“Tortrix viridana

del género de coledpteros, por ejemplo Anobium punctatum, Rhizoper-

" tha dominica, Bruchidius obtectus, Acanthoscelides obtectus, Hylotrupes

bajulus; "Agelidstica alni, Leptinotarsa decemlineata, Phéedop cochlea~
riae, Diabrotica VVSpec., Psylliodes rchrysoce'phala, Epilachng varivestis,
Atoméria spec., . |

Las sustancias activas puedén ser elaboradas
en las formulaciqnes’ usuales, tales como séluciones, emuisrione.s, poivés
arrpjabLes,_suspensiones, polvos, preparados de espolvox;e;a;~,-espumas;
pastas, polvoé soiubles, granulados, aerosc;les, concentradog de sqé-
penrsién-emulsién, polvos des'mfectant.es de semillas, susténcias na_turé-
les y sintéticas impregnadas con sustancias activas,' encapsulaciones fi~
nisimas en sustancias polimeras y en envolturas para semillas; adema's:,
en formulaciones para dispositivos de fumigacion, tales como cartuchos,
latas, espirales y similares de fumigacién, asi como formulaciones de
nerbulizacién en frio y en caliente de volumen ultrabajo,

Estas formplaci_ones son producidag en fogrma
conocida, por ejemplo por mezclamiento de las sustancias activas con di.

luyentes, vale decir, disolventes 1fquidos, gases licuadgs puestos bajo

presion y/o vehfeu-os sélidos, eventualmente con el empleo de agentes

tensioactivos, vale decir, emulsivos y/o agentes dispersantes y/o agen-~

tes espumantes. En el caso de la utilizacién del agua como diluyente, pue-=
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_den emplearse por ejemplo también disolventes organicos cc)mo'di.s,olc-:

ventes auxiliares.
Entran en consideracién esencialment.e-,r— como

dle.olventes hquldos hxdrocarburos aromatlcos, tales como x\leno, to- -

lueno, benceno o) alqmlnaftalenoq hldrocarburos aromatlcos o ahfatl.coe

clorados, tales como clorobencenos, cloroetllenos o clorurq de metlleno.
hidrocarburos alifiticos, tales como ciclohexano, o parafmas. por

ejemplo fracciones de aceite mineral; alcoholes, talcs como butanol o -

glicol, asf como sus éteres y ésteres; ce’conas, tales como ace{ona; ‘me-

,txletxletona, metxhsobutv.lcetona [o cxclohexanona, disolventes fuertemente

poIares, tales como dlmehlformaml.da y sulfoxido de dlmetilo, asi c0mq
agua, como dxluyentes o vehiculos gaseosos hcuados, tales ILquLdos que

ala temperatura normal y ala presxon normal son gaseosos* por E;Jemplo

" gases lmpelentes de aerosoles, tales como hldrocarburos halogenados,

como vehiculos sdlidos: minerales naturales mblidos, tales como cgaoh- .-
nes, arcillas, talco, creta, cuarzo, attapulguita, montmorillonita o
tferra de diatomeas, o minerales sintéticos molidos, tales cpmo égido'

silicico altamente dLSpeI‘SO, oxido de aluminio y stllcatos, cqmo emulsn-

. p-.—s,a- -

7 VoS ¥ agentes espumantes; emulswos no Lonogenos y aniomcqs, talq,s co-;

mo ésteres de pohoxxeuleno y ac1dos grasos, eteres de pohoxxetlleno
-y alcoholes grasos, _por e;emplo etergs alqullarll pohg}lcohqos, sqlfona-
tos althcos, sulfatos alquxhcos y sulfonatos arzhcos, aSl cpmo h}droh-:

,zados de albumma, como agentes dlspersantes' por e;emplo ligmna, 1e-'

%

jlas de desecho de'sulfito y metxlcelulps,a.

Las sustan¢ias activas pueden estar presentes .
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¢on las formulacxones en mezcla con otras sustancias acttvas conocidas

Por lo. general ‘las formulaclones contlenen

entre 0, 1 y 95 %, preferiblemente entre 0, 5 y 90 % en'peso de sustancias

activas.

Las sustancxas actwas pueden ser aphcadas .

, como tales, en forma de sus formulacmnes o como formas dg aplio,acion

prepa'f‘aaas déTas Oltimas. La apllcamon es efectuada en for;na usual,

por eJemplo por rociada, pulverxzaclon, nebulizacion, espolvroreo, es~

- parcimiento, fumigaclon, gasxflcacion, riego, desmfecciono lncrusta-

ciéh.

En las preparaclones listas para e‘Tl ugo, las

B

concentraciones de la sustancia actwa pueden variar dentro de llmltes

amphos. Porb general, estin entre 0, 0001 y 10 %. preferlblemente en«

tre 0,01 y 1 %. -

Las Spgtancias activas pueden ser empleadas
con buen resultado también en el llamado procedimiento de aplicacion
de volumen ultrabajo, donde es posible aplicar formulaciones de hasta

un 95 % de sustancia activa o la sustancia activa sola al 100 %.

En la aplicacidn contra pardsitos antihigiénia-

cos y de provistones, las sustancias activas se distlnguen por un echto

' residual excelente sobre madera y arcilla, asf como por una buena resls«

.

tencxa a al'calis sobre bases encaladas.
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Ejemplo A.
Ensayo de dosis l’etél DL100
Animales de ensayo: Sitophilus granarius
Disolvente: -acetona
7 2 partes en peso de'lé’ sustandia égtiVa 'sb'ri""

recogldas én 1000 partes en volumen del dlsolvente La solug*xon arL

obtemda es dll\llda con solvente ulterior hasta la conmntracxpn deseada. )

Con una pipeta se colocani 2.5 ml de la splu-
cion de sustancia activa en un pla_ﬁlio dej Petri. .._Sob'x"e el fondo del _pia’ti'.-: :
110 de Petri se encﬁehtra un papel para f.iltrar de un diérﬁetrq{-dé unos
9, 5.cm. El platillo de Petri permanece abierto hasta que el c%lsolveute
se haya evaporado totalmente. Segun la concentracv.on de la’ splucxon de _
sustanema ‘activa, resulta dlstmta la cantldad de sustancxa actwa poy m2
de papel para flltrar. Seguxdamente se mtroducen unos 25 anxmales de
ensayo en el platillo de Petri y se cubre el ulttmo c;)n una tapa de VLdmo.

El estado de los animales de 'er_xsayq es c‘pntra-'.
loreado al cabo de 3 dias a contar del comienzo del ensayo. Se détermina
la destfuccic'm en %, significando 100 % que fueron matados tic;dos los
animales de ensayo., mientras que 0 % significa q;_l;un'b ft;gkr;lhé—t*ado ningun
animal de ensayo. ‘ .

Las sustanq,'ias aé{civa;s, sus conF:»enrtrac'L.opes, E

los animales de ensayo y los resultades, constan enla siguiente tabla: -
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Tabla 1.

Ens'ayo de dosis letal DLIO(' / Sitophilus granarius

Sustancia activa -

concentracion de

grado de destruccion

la sustancia acti- en %
va en la solucion S
en % '
, o | ~,
" 0,2 - 100
(CH 3O) ZPJ(I:B,-CCIQ'"»* . 0,02 15
OH
(conocida)
" .
(CH30)2P-CH-CC13 _ 0,2 100
: I 0,02 100
OH 0,002 50
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_Ejemplo B.
Eusayo de efecto residual
Animales de ensayo: Musca domestica y.Aedes aegypti
Sustancia de base para un polvo mojable, consistente en:
3 % de dusobutllnaftalm l-gulfonato de sodio
67% de lejia de desecho de sulfito, parmalmente condensepdc; con amlma
40 % de acido siii.’cico altamente disperso, conteniendo Ca(_D
51 % c.ie';:aoli'n'coloidal. |
. Para la produccion de una prepargcion aéecuq-
da de st-lséancia ac;tiva; se mezcla'{ntimaimeﬁte 1 parte en pesp de la sust:_ah-
cia activa con 9 partes en peso de la sustan‘c.ia de bése éax‘a' 'pplvo fri‘ojablg.
El polvo rociable asi obtenido es suspendeo en 90 partes de agua. o

La suSpensmn de sustancv.a actwa es rociada

‘en una cantidad de apli'cacién de 1 g de sustancia activa por mz'sobne su-

perftcxes de base de diversos matemales. :

A determmados mtervalos, se examman }os -

recubmmientos rociados en cuanto a su efecto blologxco. '

A este proposito, se colocan 1os m.?ectos de eqsayo
sobre las superficies de base tratadas. Encima dg- los iqsectos de ensayo se
dispone un cilindro chato que en su extremo superior-esfé—cer_rado ppr un
tejido de alambre, 2 fin de impedir el escape de 1(sz insec_:tos.dle ensayé" Al
cabo de 8 horas de permanencia de los msectos sobre la superficie de bage,
se determina en % la destruccion de los msectos de ensayo. Ep esto, 100 %
significa que fueron matados todos los anima}es de ensayo; 0%_ sigmf}ca que
no fué matado ningiin animal de ensayo. - ' '

Las sustancxas activas, las cantldades de sustancxa actwg. 1a Qlase de

las bases de ensayo y los resultados constan en la sxguxente tabla Z'
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Sustancia activa -

" Ensayo de efef_:to _re’_SiQ@I

‘bases de
" ensayo.

) ;a'ni_znalgés
de emsayo

o
"

(CH,0), P-CH-CCl,
H

(conocida)

11

(CH30)2P-<:lH-§g13

OH
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domestica y Aedes aegypti

destruccion de los animales de ensayo en %
edad de los recubrimientos residuales

1 2 4 8 10 . 12 semanas

: h_
h 8"=40

|s1/2h = 100

_ ) 6= 100
, . 1l2"= 100
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Ejemplo C.
Ensayo coﬁ l.arvas ﬁarasitar@as de moscas
Disolvente: 35 paftes en peso de étex; etileripoli’glicc;l-rh_priémé?ﬂi’co
Emul.sivozlr_ 35 partes en peso de éter nonilfenolpohgllcohco |

sustancia actwa, se mezclan 30 partes en peso de la respet;.tiva sustan- '

cia activa _con la cantidad indicada del disolvente que contiepe la propors

Para obtener una preparacxon zad;ecuasdaf de

cion arriba indtcéda del emulsivo y se diluyé el_conc'entradc!'agi' optenis T

do con agua hasta 1a concentracion deseada

Unas 20 larvas de moscas (Lucilia cuprma)

son mtrodumdas en un tubito de ensayo que contiene aproxxrpadamente

2 cm3 de musculatura de caballo. A esta carne de caballo e;e apllcan

0,5 ml de la preparacxon ‘de sustancia actwa Al cabo de 24 ho::'asf se

determina el grado de destruccion en %, signiﬁcando 100 % que fupron

matadas todas las larvas, yo % que no fue matada ninguna larva

La sustancia actlva ensayada, ) las concentra '

ciones de sustancla activa aplicadas y los resultados de ensayo ob;enl- S

dos son apreciables de la siguiente Tabla 3.

(Ensayo con larvas parasltarlas de moscas / Lueilig cu

Tabla 3.

o M A e en

prl,na res.) :

i

Concentrp.c;l.on de .

B!

grqdo de destnucclon,

Sustancia activa !
: la sustancia actlva. - en %
en ppm _ ; ’
s 100: 100,
) 30 " 10p ,
CH,40) oP+CH=CClg 10 . 100

OH.
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Ejemplos de Preparacion

EJ"ém'Elo. 1: '

o S
CHj \n : .
/P-CH-CCIB'
CH30- OH
. En una n—iezcla.de7631 g (5 moles) de éster

dimetilico de dcido tionofosforoso, 2 litros de toluenc y 10 g de tri-
ctilamina, se dejan entrar, bajo égitacién y refrigeracion e%&erio,rr a
uma t’érhperafcura interior de 15-20°C en el transcurso de 25 a 30 mifnu-

t_oé,. 750 g (5, 07 moles) de cloral, Déspués de una agitacidn ulteripr

“durante una hora a 20°C, se lava la mezcla una vez con 4cido clorhidri-

co ,fuertenilente dilu{do y subsiguientemente varias veces con agua hasta"

que el agua de.lavar muestre la reagcion neutra, La fase organica, des-

: pués_ del sreca'mriento cdn sulfato de-sodio y del tratamiento con un poco

de--carbé_h 'agtivo, es librada del disoivent'e. Quedan 1330, 5 g (97, 4 %
de la teor{a) de éster dimetilico de acido lfhldrc'gxl'-z, 2, 2-tr}cloro'§tano-3 :

tionofosfonico como un aceite incoloro con el Indice de .reffagcldn '

]

n22; 1,5338. El producto es destilable en vacio y tiene el put:lt,o de ebu-

D , .
llicién de 1169°C/2 mm Hg, L

Ejemplo 2.
' CH3O\,S, '
- P-CH-C‘CI.3
| CH3O H

A una mezcla de 12,6 g (0, 1 mol) de éster

dimetf{lico de 4cido tionofosforoso y 100 ml-de toluens, a 10°C se agregan
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0, 33 g de polvo de hidréxido de potasio (al 86 %), Al cabo de 5 minutog, -

bajo agltaclon y refrigeracién exterlor, a la témper‘atura":lpterlozf de
10 a 159C, se [nstllan 14, 8 g (0, '1 mol) de ciora1 dtéuelfbs en 50 r'n1 .
de tolueno ‘Se agtta la mezcla de reaccion todavia durante pna hora a .
50°C. D(-spues de la adicion de 3 g de tierra de diatomeas, se separan '
los productqu sohdos por filtracion. Despues del lavado con agua y de |

la climinacion del disolvente por evaporacion bajo presion reducida,

el filtrado da 24, 2 g (89 % de la teoria) de ester ‘di'nmtilic'o de deido

L~hidroxi-2, 2, 2-tricloroetano-tionofosfénico.

Ejem216 .3..
S .
CH30
T‘H CC13

" CH 30 OH

El mismo modo de proceder que ,an el Egem- -

plo 2, conel empleo de 0,7¢ de polvo de carbonato de potas;lo - ep Iu-' -

gar de hldroxtdo de potaslo, da 24, 3 g (89 % de 1a teorla) de ester dlme-

tllico de acido 1-hidroxi=~2, 2, 2-trtcloroetano-tlonofcsfonic01

Eiemglo 4. )

CyH,0
P~CH-CCl1
CgHg0 " OH .

3

_En una mezcla de 77,1 g (0, 5 molgs) de éster

dietilico de dcldo tionofosforoso, 200 ml de tolueno y 1 g de t:‘rletllqmlhaf'

bajo agitacién y refrigeracién exterlor a una temperatura lhtFrlor 'cii,e :
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15a 20°C en el transcurso de 10 a 15 mlnutos, se lnstllan 74 2 g.

(o, 5 moles) de cloral y se aglta la mezcla de reacclon duraqte 30 -;nlnu~ -

- rtos a 25°C, Despues de la elaboracton que se reallza como c;en el Ejem- i

;plo 1 se obtlenen 143, 4 g (95 % de la teorla) de ester dletllico de acldo

1 hldroxi 2, 2 2 trlcloroetano-tmnofosfomco en forma de un aceite inco-

'loro que tiene el punto de ehulhclon de 104°C /0 4 mm Hg y el {ndlce de .
refrarcﬂon nz‘l" 1,504, B N

Descrita suficientemente la patunaleza

del 1nvento, asi como la manera de reallzarse en la préctlca,

debe nacerse “constar que la's dlsp051c10nes anterlorcmente 1ndJ.-"

cada's son susceptfbles de modlflcacmnes de detalle en cuanto

no . alteren su pr:.nc:.plo Eundamental.

REIVINDICACIONE.S

-

le- Procedlmn.ento para prepanar esteres - S

d:.alquillcos de 4cido 1-h1drox1-2 2, 2-tr1cloroetanq-t10no- B

- fosfom.co, de formula (1)

RO s ,
on o,
>_P:-CH—CC].3 | Som7

R:LO OH

- en l'a-cizal Ry R pueden Sser iguales o diferentes y signifi=-

can unmdlcal alquilo con 1 a 4 étomos de carbono; caracterl-

zado porque se hacen reaccionar &steres dialquilicos de éc:ldo

_tionpfo_%foroso de fbrmula (II)
' RO S

\u

p-H (£1)

17
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en la cuai Ry Rl tienen el significado arriba iﬁdicadd, con o

cloral de Foérmula:

O=CH =~ ccl, (111),

en presencia de un catalizador bésico y eventualmente en
presenéia de un disolvente inerte, a temperaturﬁs.entpe ~20
y + BogC, con preferencia entre Oy 302C. '

, o,~ Procedimiento para preparar ésteres
dialquilicos de 4cido 1-hidroxi-2,2,2-tricloroetano-tionofos-
£énico, tal y como queda sustancialmente descrito en lapresen=
te Memoria. '

Esta Memoria consta de 20 hojas escri-
tas a miquina por una sola cara.
 Madrid, 20 MAR. 1976
BAYER AXTI ENGES ELL SCHAFT.
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