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" La presente invencidn se refiere a nueves
compuestos ¥y herbicidas caracterizados por contener un
nuevo derivado de fosforotioato (fosforoditioato) como
ingrediente activo, y a la preparacién de los mismos.

‘ La presente invencidn proporciona un compues

to de la formula general (I):

Rlo R3 0

n n
>PSCH20 - Ry

Rzo

donde Rl y R2 sony -individualmente, un grupo de fdérmula

@ ’
’
= 0.

(donde cada X es un grupo alcohilo inferior (preferible-

- CH - (Cﬂé)m -Y
2

mente metilo) o un 4tomo de halogeno (preferiblemente clo-
ro o bromo); Y es un dtomo de haldgeno (preferiblemente

cloro o bromo); Z es un dtomo de hidrdgeno o un grupo me-
tilo; m es un numero entero de entre 1 y 2; n es un nume-
ro entero de 0 a 2),

R3 es un atomo de oxigeno o de azufre; Rj, es un grupo de

v

-N.

AN

B

la formula

A

(excepto si Ry ¥y R, son individualmente un grupo de fér-
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mula

VARG
~N

/r‘\?bna)q

]

en la que A y B son individualmente un grupo alcohilo in-
ferior, y preferiblemente alcohilo de C3~Cy; alquenilo inf]
rior, preferiblemente propenilo; alquinilo inferior, pre-
feriblemente propinilo} bencilo, fenilo, o un grupo fenif
lo sustituido por nitro o alcohilo inferior, preferible-

mente metilo; J es un grupe alcohilo inferior, y prefe-

riblemente alcohilo de C1-Cy; p es un numero entero de

0 a 2; g es un nimero entero de 0 a 1), pirrolidino, hexa
metilenimino, morfolino o dimetilmorfolino. ILa invenciédn
proporciona también un método de preparar un compuesto se-

gin la invencidn (es decir de la fdérmula general I), que

comprende hacer reaccionar, preferiblemente en un disol-

vente, por ej. agua, un alcohol, una cetona o una mezcla

de ellos, preferiblemente a una temperatura de 202C a 1009C,

v preferiblemente durante una a varias horas, un tiofosfa

to (ditiofosfato) o de fdrmula general (II)

R.0 R
1V
[ R,0” N sﬁ] " | (2D

(en la que Ry, Ry y R3 son individualmente como se han deg
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finido antes, v M es un atomo de metal alcdlino o un radi-
cal amonio), con.uﬁ compuesto halogenado de férmula gene-
ral (III)

0

"

Hal.CH,C - Ry (II1)

donde R4 es el mismo definido anteriormente, y Hal es un
adtomo de haldgeno.

La invencidn incluye tambieén una composi-
cion herbicida que incluye cantidades eficaces de los com-
puestos de la invencidn en combinacidn con un vehiculo
inerte. Esta composicién puede tener la forma de grénu—
losy; polvos finos, polvos humectables, concentrados emul-
sionables o granulos finos, y puede incluir wno o mas fer-
tilizantes, fungicidas, insecticidas, nematocidas y/o
herbicidas.

Los compuestos de la presente invencion
muestran una fuerte actividad herbicida, no sdlo al usar-
los en tratamientos de pre-emergencia o en tratamiento fo=-
liar de malezas, sino también con varias clases de malezas,

incluyendo las malezas herbdceas, tales como la hierba de

corral (Ichinochloa erusgalli), Digitaria (Digitaria san-
guinalis), galio (Eleusine indica), almorijo (Alopecurus

aequalis) y Oarmudiona (Poa annua), malezas de hoja ancha,

tales como Anserima roja (Amaranthus retroflexus), Verdo-

laga comin (Portulaca oleracea), especies de Poligonum,

(uenopoaio (Chenopodium album) y malezas de arrozales,

tales como falso murajes (Linderna pyxidaria), Monochoria

viaginalis presl. y Deutania (Rotala indica Koehue); ma-

lezas junciales tales como la especie Ciperdcea {Cyperus
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ﬂﬁé de las propieédades mds importantes de
los herbicidas es que pueden mostrar una actividad herbi-
cida sobre diversas clases de malezas, porque, si combaten
la mayor parte de las clases de malezas pero no otras pocas
clases de malezas, las malezas resténtes frecuentemente se
desarrollan y perjudican a los cultivos. |

Por lo tanto, los compuestos de la presen-
te invencidn, que pueden mostrar una fuerte actividad her-
bicida sobre la mayoria de las clases de malezas, pueden

considerarse como muy adecuados como herbicidas.

En cuanto a la técnica anterior relaciona-
da con la presente invencidn, puede citarse la patente de
los EE,UU. N2 3,385.689 y la Patente Suiza n¢ 496,398, en

las que se describen, por ejemplo, compuestos de férmulas

@" O\ /S |
P 0 (IV)

/ \ n \
650" SC,C -@

CZH5

(n)C,H.0 S
37 \P/ |
/ 8 c (V)
(n)031170 SCHL,Clf ‘

que tienen propiedades herbicidas.
En la invencidn se ha investigado la ac-
tividad herbicida de diversos derivados de estos compues-

tos de fosforotioato, v se ha encontrado que los compuestos
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de las estructuras siguientes

P - scH28N
©-o
C10H,CH,0 o o
\/'15 - SCHZE':N -@
1
CH
C10H,,CH,,0 3

tienen una excelente eficacia herbicida. Ha sido sor-
prendente encontrar que los compuestos de férmula (I) son
herbicidas excelentes., Especialmente cuande se hace una
aplicacién de antes del brote o de incorporacidn antes de
la plantacidn, miestran un efecto especialmente bueno en
la exterminacién de malezas, y ademds no parecen tener
ninguna accidn fitotdxica para las plantes cultivadas.

El método de la presente invencion puede
realizarse preferiblemente condensando una sal de ditio-
fosfato (tiofosfato) de fdérmula (II) con un compuesto ha-
logenado de fdérmula (IIT), en presencia de disolventes
tales como égua, alcoholes, cetonasy y si es posible di-
solventes que pueden disolver completamente ambos mate-
riales de partida. Las temperaturas de reaccidn y los
tiempos de reaccidn varian en funcidn de las clases de
disolvente vy de material de partida, vy en general la reac-
cidn puede proceder satisfactoriamente a 20 a 1002C duran-
te una a varias horas, Una vez completada la reaccion,

los productos buscados pueden obtenerse facilmente, con
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pureza muy alta, por tratamiento convencional; no obstante,

¥ si es necesario, pueden purificarse mis par cromatografia
en columna.

A continuacidn se dan alpgunos ejemplos de
los mteriales de partida, es decir de sales de ditiofosfia-
to (tiofosfato) v compuestos halogenados, que se usan en la
prdctica de la presente invencidn.

En primer lugar, los ejemplos de sal de
aitiofosfato ‘tiofosfato), que son sdlo ilustrativas y no
limitativas:

' 0,0~difenilditiofosfato de sodio,
0,0=difeniltiofosfato de sodio,
0,0-di{4-metilfenil)ditiofosfato de sodio,
0,0-di(k=metilfenil)tiofosfato de sodio,
0,0~di({ke=clorofenil)ditiofosfato de sodio,
0,0-di(k-clorofenil)tiofosfato de sodio,
0,0=~di(2-metilfenil)ditiofosfato de sodio,
0,0-di(2-metilfenil)tiofosfato de sodio,
0,0-di(3-metilfenil)ditiofosfato de sodio,
0,0-di(3-metilfenil)tiofosfato de sodio,
0,0-di(k-cloro-2-metilfenil)ditiofosfato de sodio,
0,0-di(2,4=-diclorofenil)ditiofosfato de sodio,
0,0-di(4k-bromofenil)ditiofosfato de sodio,

0,0-di (3,b-dimetilfenil)ditiofosfato de sodio,
0,0-di(3,5-dimetilfenil)ditiofosfato de sodio,
0,0-di(4-etilfenil)ditiofosfato de sodio,
0,0-di(4k~terc-butilfenil}ditiofosfato de sodio,
0,0-di(h-cloro-—B-metilfénil)ditiofosfato de sodig
0,0-difeniiditiofosfato de potasio,

0,0~difeniltiofosfato de amonio,
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0,0-di-2~cloroetilditiofosfato de sodilo,
0,0~di-2-cloroetilditiofosfato de potasio,
0,0-di-3-cloropropilditiofosfato de sodio,

0,0~di«3=cloropropilditiofosfato de potasio,

. 0,0~di~-l-metil~2~cloroetilditiofosfato de sodio,

0,0-di-l~metil-2~-cloroetilditiofosfato de potasio
0,0~di-2-bromoetilditiofosfato de sodio,
0,0~-di~2«bromoetilditiofosfato de potasio,
0,0-di~R=cloroetiltiofosfato de sodio,
0,0=di~2=cloroetiltiofosfato de amonio,
0,0-di-3~cloropropiltiofosfato de sodio,
0,0=di=3=cloropropiltiofosfato de amonio, y
0y0=dimlemetil=2~cloroetiltiofosfato de amonio,

Son ejemplos de compuesto halogenado los siguien-

tes, solo ilustrativos y no limitativos:

N~(0( ~clorocacetil)-pirrolidina,

N- (¢ -cloroacetil)~piperidina,
N-(o(=-cloroacetil)-2~metil-piperidina,
N-(0{-cloroacetil)-3-metilpiperidina,

N-(& -cloroacetil)-b-metilpiperidina,

= (¥ =clorcacetil)-2-etilpiperidina,

N-(¢{ -cloroacetil)~-hexametilenimina,
N-(0¢~cloroacetil)-morfolina,

N-(¢( ~cloroacetil)-2,6~dime ti lmorfolina,
1-(¢(f-cloroacetil)~1,2,3,k-tetrahidroquinoleina,
N-{o(-cloroacetil)~2,6~dimetilpiperidina,

2-(¢( ~cloroacetil)-1,2,3,k-tetrahidroisoquinolein
1-(¢{ -clorocacetil)=-2,3~dihidroindol,

N- (¢ -bromoacetil)~2-metilpiperidina,

Ne (X ~bromoacetil)-piperidina,

y
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N,N-dietil~g/~cloroacetamida
N,N—diproiil—CX-cloroacetamida,
NyN-dialil-(y~cloroacetamida,
N,N-dibutil-({~cloroacetamida,

N-meti l-N~fenil-{=cloroacetamida,
N-gtil-N-fenil-g{-cloroacetamida,
N-propargil-N-fenil=-(X-cloroacetamida,
N-propil=N-fenil-«&{~cloroacetamida,

N-( {~cloroacetil)-2-metilpiperidina,

N-( ({=cloroacetil)~3-metilpiperidina,
N-(¢{~cloroacetil)~k-metilpiperidina,
N-(¢(f~cloraacetil)-2~etilpiperidimma,
N-(0{ =cloroacetil)-2-propilpiperidina,
Nemetil-N-2-metilfenil-¢(~-clorcacetamida,
N-metil=N-bencil-t{ ~cloroacetamida,

N-((X -cloroacetil)~piperidina,
N-(¢{~=cloroacetil)~pirrolidina,
N-{¢{~clorocacetil)-morfolina,
N-(({~cloroacetil)-hexame tilenimina,
1-(¢(-cloroacetil)~1,2,3,k-tetrahidroquinoleina,
N-(&X~clorcacetil)=2,3~dihidroindol,

N= (X =bromoacetil)«2~-metilpiperidina,
N—metil-N~3-metilfenil-c(-cloroacetamida, v
N-metil-N~4-nitrofenil-c(-clorﬂacetamida.

A continuacidn, se muestran concretamente algunos

ejemplos representativos del éster de acido fosfdérico or-

gnico de la presente invencidn:

—




Hoja nam. lo 21096

(1) (@-0)255 -5 - c&?_cﬂ
0o 0
(2) (@-o)zﬁ -8 - CHZENC>

=W
o

w

Q

&5

N

Q=0

=
—Q .

(O U (J

RS

Q
j=5]
<
=

N

() (P-0E -5~

e

(4) (@-o)zi" -5 -
(5) ( Qno)zi.; ~ S = CH,CN

w
Q=0

i
Q
53]

oI

N

(6) (<i>-—o)2 -8 - cnf

=2
d N
Q=0

S 0

(7) (@-’-o)zf’ -8 - CHZENG

S 0

.on
CH,, G

(8) )

i
8
N
o=
i
[95]
§




10

15

20

25

30

(9)

(10)

(11)

(12)

(14)

(15)

Haja avun. ll

O

(@ o) P~ - cm, e

CH.

s 0
1"
(@~o)zi') - 5 - CH,ON
) 4
S 0
1})
(@-o)gi" -~ 8 = CH,CN
0 /\
ISI 1
(©~o>21> ~ 8 - CH,CN 0
. . Gt
(@-0)2'15 -8 - CHON 0
ox
%
S 0

(c1 ~©- o)zi"> -8 - cHz?;NQ
s 0
1 1

(cL —-@-— 0),P = 5 ~ Clizclo

210 9@




10

15

20

25

30

(16)

(17)

(18)

(19)

(20)

(21)

(22)

(2%)

Hojn nGm. - 12
- ?H'j
. S 0
] "
(City -@— 0) b - 5 - CHZCHQ
: cl
s g o B2
. T
({‘_7—0)215 -5 - CHZE:NC>
s CH
3
s g 0 ,
1 X 1]
(o1 -@~ o),k - 5 - CHZCNQ
CH
?H3 s 0 i
n
( -0)2'15 -8 - CHZGNQ
: CH
o1 :
. t !
(c1 -§ )= 0),F - 5 - CH,CN
CcH cH
M s o 13
1] 1t
(c1 - - 0)2P - S - CH,CN
| q o Gl
1 . 1]
(Br -@— 0),P - § - CH,CHN

1

0 0
-0).P - § - o,
( 2 2

21096




10

15

20

25

30

(25)

(26)

(27)

(28)

- (29)

(20)

Hoju nam, 13 210?6....

' 0 0
¢ 1]
(@-0)2"13 - 8 - CHZGNO
0 ©
n . y J
(@-—o )b -8 - c,uzc,NO

0 O
v

(@-—o) - CH, CN

cil - Uiy
‘ ) 0
1]
(CHy - @ )2? -8 - cnchQ
CH, Ol
' 8 0
" - L]
(©~0)2P -8 - CH?_CNO
s .
CHy
<‘:1-13
S 0
- 1t _ - "N
(4—/> 0),2 - 8 CHZC‘Q
1
CHy
CH.
2

5 0
n M u
(CLCH,CH,0) P - S - CHQCNQ




10

15

20

25

30

(31)

(%2)

{33)

(34)

(35)

(36)

(37)

(38)

Itoja ndm.

o Gl
(cmnzcnzo)z% -8 - C}IZCIQ
s 0
H "
(01011201120)2'9 -8 - CHZCI\O—CH
5 Colly
(0101&20%0)'2:'{5 -8 - CHZCNQ
s 0 V
" 1 1]
(GlCHZCHzO)zP - S - CH20NO
0

=0

"CH
- - -~ I
(GlCIIZCHZO) 2 S - CH.CN

I Va!

S 0
o Colls

(ClCHchZO)zP -5 - CHZCN

NO

g 0 _/CHC =
(01011201{ 0) P -5 - CHZCN\
S 0

n "
(ClCHZCHZO)ZP‘- S - CHZQN




10

15

20

25

30

(39)

(40)

(41)

(42)

(43)

(44)

(45)

(46)

C(47)

Tioja ndm. 15

S
!

N
(CLCIL,0H,0) 5P =

.S

L1}
(ClCHZCHZO)zP -

S

1"
(CLCH,CH,0) o2 =

0

1"
(c;cnzcuzo)zr -

0

0
(ClGH20H20)2? -

O

(cien cnzo) P -

0

n
(ClCHzCHZO)ZP -

0

11
(C1CH,CH,0),P -

0

(cacH,

) 0]
CHZO)ZP -

[ €3]

o

Uz

i

O
CH CN

=G

(Y (O

CH CN

1'0
(o]

Q
w
L€

-

5

CH,CN

Q
=
N

2
. ey
nN
- Qs
(:ji:j

Q

3]

N

Q=0
(:i:)

Q
sl

’25
"

OHZCN
0

Cq CN

\Q

21096




10

15

20

25

30

(48)

(49)

(50)

(51)

(52)

(53)

(54)

(55)

(56)

, (cwuzrmzo)zi% - S - CH.CN

Heoja nGm. 16

o 0
R | on

(CLCI;CH,0) P - S - CH,CN

g .0 _ CH,OH = CH
(clcﬂzcﬂzo)zP = 8.~ CHyCN

t CH,CH = CH,

.

(olcnzcﬁzo)zp -5 - CHZCN\
, . 03H7(n)

.8 0

7 n Ol
(0101-1201{20)213 ~ 5 - CH,CN N
o .2
s . o0

o SN/ 04H9(iso)

1]
(C1CH,CH,0),.P - §
27err2 2 \C4H9(iso)

0

0
| CH.CH = CH
(cmcnzcnzo)aﬁ -8 w2 2

CH,,CN
2" N CH,CH = G

2

CH
S o'3

1} . i
(CLOH,CH,0H,0) P ~ § . CH20N<:>
s 0
i (1]
(G10H,CH,0) 2. - & - CHZCNO

21096




10

15

20

25

30

(5°1)

(59)

(60)

(61)

(62)

(63)

(64)

Hoju nam. 17

0

L]
(ClCﬂéCHZO)ZB

0

u
(ClCHZChzO)zP

0

1]
(ClCHZCHZO)zP

0

1
(ClCH20H20)2P

0

(010H20320)2P

1}
(01CH20H20)29

f
(ClCHQOHZO)ZP -5 - CHZCN ‘

n ’ W
(ClCHngO)ZP -5 ~ CHZCN

CH3

0

5

S

1

0
n
CHZCN::::>>

0

CH
it

o CN'// 3

2 \5\<::>

i
CH3

//CH

0
]
CH,CH
AN
-
0 ogHig(n)

OH,,CN
0
n ci
CH,,CN o
\@
oH
3

. 0 Galig(n)
G3H7(n)

0 CH3

Y-,

0
CH
e

NO

21096




Itojn nam. 18 21096

,,CHl 2 s - off ?Em/ o =
65 11GH,,CHO) 2 - S - ,
(65)  (CL0H,0H0, 2”" \ cr,on = o
CH., 2 2
3
5 . Co 9H3
S 0
n it
(66)  (CLCH,CHO),P - S = CHCN
HoCHO) pP = 5 = Ly
[
6 011, CH,,0) Z S - CH gn/ a0t = O
C1CH, 0l -8 -
10 (67)  (CLOM,CH,%He002 2”7 CH,CH = CH,

] S ‘ 0 CH
. n "/ 3
(68) (ClCHaCHZCHZO)z? S - CHZCN\\

1

15 ' ol
0 o ! 3
. 1 1" .
(69) (GlCHZCHZ‘CHZO)ZP -8 - CHQCNO
’ CHg
, 0 0
° 1] n
20 (70) (BrCHZCHZO)ZP -8 - GHZCNQ
o
S 0
: " : n
(71) (BrCsznzo)zP -8 - CHZCN::::>>
25
0 0 oxn

(1] n
y - S - /7 25
(12) (GlCHZCHzO)zP 5 CHZCN

D

30




15

20

25

30

Hojs nam, 19 21096-,.

Los compuestos de la presente invencidn, como
se han descrito anteriormente, muestran una fuerte activi-
dad herbicida sobre varias clases de malezas; no obstante,
una de sus caracteristicas mas notables es su actividad her
bicida sobre mds clases de malezas, ademds de su fuerte ac-
tividad herbicida. '

Ademés,,los compuestos dg la presente inven-
cidén tienen otras propiedades excelentes como herbicidas,
por ejemplo una larga persistencia, una actividad tanto en
tratamiento -de antes del brote como en tratamiento de fo-
llaje de malezas, y una selectividad para muchos cultivos,
tales como trigo, rabanos, soja, remolacha, algoddn, gui-
santes, tomate, lechuga, trigo y maiz. Los compuestos de
la presente invencidén son también \tiles como herbicidas,
naturalmente, para arrozales y cereales, verduras, huertos,
céspedes, pastos, arboles maderables.y bosques, y tierras

no cultivadas.

Los compuestos de la presente invencidn, en su
aplicacion real, pueden usarse tal como son o en cualquier
forma de preparacidn de polvos finos, grdnulos, grdnulos
finos, polvos humectables y concentrados emulsionables. Ln
la formulacidn de estas preparaciones se usan vehiculos
sélidos, que incluyen talco, bentonita, arcilla, caolin,
tierra de diatomeas, vermiculita e hidrdxido de calcio;

y vehiculos liquidos que incluyen benceno, alcoholes, ace-
tona, xileno, metilnaftaleno, dioxano y ciclohexanona.

En su aplicacidn real, los compuestos de la
presente invencidn pueden mejorarse y puede asegurarse su
eficacia empleandolos con tensioactivos, tales como los

pulverizadores usados en agricultura. También se pueden
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usar los compuestos de la presénte invencién'en combinacidn
con productos quimicos de uso agricola, tales como fungici-
das, insecticidas microbianos, insecticidas de tipo del pe-
litre, otros insecticidas y herbicidas, o con fertilizantes.
La composicidn de la presente invencion se
ilustra con referencia a los siguientes ejemplos de prepa-
raciones.
Preparacion 1
25 partes del compuesto (1), 5 partes de un
tensioactivo del tipo de acetilalildster de polioxietileno,
¥ 70 partes de talco se mezclaron a fondo conjuntamente por
pulverizacion, para obtener un polvo humectable.
Preparacidn 2
30 partes del compuesto (2}, 20 partes de un
tensioactivo del tipo de glicoléster de polietileno, y 50
partes de ciclohexanona se mezclaron a fondo, para obtencr
un concentrado emulsionable.
Preparacidn 3
5 partes del compuesto (15), 40 partes de
bentonita, 50 partes de arcilla y 5 partes de lignosulfona-
to de souio se mezclaron a fondo entre si por pulverizacién
se amasaron suficientemente con agua, se granularon y se
secaron para obtener grdnulos.

Preparacion b

3 partes del compuesto (30) y 97 partes de
arcilla se mezclaron a fondo conjuntamente por pulverizaciéh
para obtener polvos finos.

Preparacidn 5

5 partes del compuesto (42}, 4 partes de lig

nosulfonato de sodio, 86 partes de arcilla y 5 partes de agpa
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se amasaron a fondo conjuntamente en una mezcladora de

cintas v se secaron para obtener granulos finos.

Preparacidn 6

25 partes del compuesto (60), 5 partes de un
tensioactivo del tipo de acetilaliléster de polioxietileno
y 70 partes de talco, se'mezclafon a fondo entre si por
pulverizacion para obtener un polvo humectable.

La presente invencidn se ilustrard con mas
detalle en los sigulentes ejemplos de ensayo, en los que
los nombres de los compuestos se representan por los ni-
meros del compuesto ilustrado anteriormente.

Bjemplo de ensayo l: Aplicacidn en antes del brote

Unas semillas de Hierba de corral (Echino-

chloa crusgalli) y de Digitaria (Digitaria sanguinalis),

como ejemplos de malezas herbdceas, y unas de rdbano, an-
serina roja (Amaranthus retroflexus), Verdolaga comin (Por-

tulaca oleracea) v quenopodio (Chenopodium albus), como

ejemplos representativos de malezas de hoja ancha, se sem-

braron individuvalmente en macetas de unos 10 cm de d iame~
tro. Después de cubrir las semillas con tierra, se
aplicaron individualmente compuestos de ensayo, tal como
se muestran en la Tabla l, en tratamiento del suelo. Des-
pués, las plantas se desarrollaron en un invernadero, v,
20 dias después de la aplicacién, se observaron los efec-~
tos herbicidas, cuyos resultados se muestran en la Ta-
bla 1.

Los efectos herbicidas se valoraron por me=-
dio de nimeros comprendidos entre 0 (sin dafic) a 5 (plan~
tas muertas). Todos los compuestos de ensayo se usaron en

forma de polvo mojable y diluida con agua antes de la
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aplicacion.

Tabla 1

Comp. Canti- Hier- Digita- Rébano Anseri- Verdola- Queno-

dad ba de ria na ro~ ga Co- podio
Ne  apli- co- sangui ja min co-
cada rral nalis mun
(g/a) ' :
80 5 5 0 5 5 5
(1) 40 5 5 0 L L L
20 L 5 0 3
g0 5 5 0 L
(2) ko 5 5 0 3
20 5 5 0 3
(3) 80 b Ly 0 L 3 3
160 5 5 0 kL L b
(&)
80 5 5 0 3 3 3
160 5 5 0 k L 3
(5)
80 5 5 9] 3 2 P
60 5 5 0 L L L
(6)
%0 5 5 0 3
(7) 80 5 5 0 3 L L
160 5 5 0 5 5 5
(8)
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Tabla 1 (cont.)

(8) Lo 5 5 0 I L 4
(14) 160 b b 0 k 3 b
(15) 160 b ks 0 b A A

L0 5 5 0 5 5 5
(30) 20 5 5 0 5 5 5

10 5 5 0 5 5 5

Lo 5 5 0 5 5 5
(31) 20 5 0 5 5

10 L 5 0 L 5

Lo 5 5 0 5 5
(32) 20 5 5 0

10 5 L 0

Lo 5 5 0 5 5
(33) 20 5 5 0 5

10 5 L 0 b

4o 5 5 0 L
(34)

20 5 4 0 L 3

~F-~~~~-~¢.~ﬂﬂ-~‘l~-ﬂ~--—nd’q‘-v—

40 5 5 0 5 5 5
(35) 20 5 5 0 5 5 5
10 b 5 0 b 5 b

-——---—-.—-—-.——.—-—-—u——nuu-n——.‘—
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Tabla 1 (cont.)

ko 5 5 0 5 5 5
(36) 20 5. 5 0 5 5 5
10k 5 0 5 5 b
ho 5 5 0 5 5 5
(37) =20 5 0 5 5 5
10 & 5 0 L b by
o 5 5 0 5 5 5
(38) 20 5 5 0 5 5 5
10 5 5 0 L 5 &
ho 5 5 0 5 5 5
(39) 20 5 5 0 5 5 5
10 4 5 0 A b L
kO 5 5 0 5 5
(40) 5
20 5 b 0 L h b
(41) 40 5 b 0 L 4 1,
4o 5 5 0 5 5 5
(42) 20 5 5 0 5 5 5
10 5 5 -0 5 5 5
ko 5 5 0 5 5 5
(43) 20 5 5 0 5 5 b
10 5 5 0 5 5 5

o T T R T R . TR
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Tabla 1 (cont.)

w-—----w---—--m-n.---n-.n....—-_-»--n

—-‘oh—uﬁ‘---ﬂ-mwnﬂ--—nnﬂlu nnnnnnnn

—-wnn-.—uqununn---nn-——uu-——-—m

H--ﬂ-—-ﬂk‘-ﬂn——~~-m-~—-‘ﬂn--—--n-

------------------------------

u—-——-.--—-ua--——----no—mn.n--——-

- e e e aw Geem e G e w =

5 0 5
5 0 5
5 0 5
5 0 5
5 0 5
5 0 5
5 0

5 0

5 0 5
5 0 5
5 0 5
5 o 5
5 0 5
5 0 5
5 0 5
5 0 5
5 0 5
5 0 5
5 0 5
5 0 5
5 0 5
5 0 5

- e an e om e wm e e e e e e
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Tabla 1 (cont.)
0

(51) 0 5 5

- er e we ms G em an ew me e e e @ N me W ey e W W M wm  ew W M e e W

- wn ma e em e M s n Mr ke M e M ar M @ Em ww A W e W ow w m w @

------------------------------

- wr me ke ew em G ew wm me e W em g M Wm AW e E h e e MmO o e e

- e em M e PR Gm A W Wy BB N e M e G @ e M W o e s Y

- o ma M e e M ea am s YR M e S e e e e MW e e wm e M e e W e

- e e W M ae G M e e M Y we W ER SR e e e m e e e e e e

- em e e e e e e e e W% e e e S e er om0 e e e e e e S o0

4o 5 5
(52) 20 5 5

10 5 5

40 5
(53) 20

10 k4

W . 5 5
(54) 20 5 5

10 5 5
(55) Lo 5 5
(56) 4o 5 5

ho 5 5
(57) _
J 20 5 5

40 5 5
(58)

20 5 5

Lo 5 5
(59)

20 5 5
(60) 80 5 5

.-..—_.-a-...—-n-—-.u—n—--n———a--—-—--

21096 |

5 5 5
5 5

b 5 b
3 I 3
5 5
b k b
b 3

5 5 5
5 5 5
5 5 5
l 3 b
I ke 3
5 5 5
b 5 A
5 5

b L e
5 5 5
I ly b
A I 3
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Tabla 1 (cont.)

40 5 . 5 0 5 5 5
(61) 20 5 5 0 5 5 5
10 5 5 0 5 5 5
Lo 0 5 5
(62) .
20 b L 0 L 5 L
(63) 160 L 5 0 & L L
160 5 5 0 5 5
(6h)
80 I 5 0 b 5 4
40 L 0 b
(65)
20 L L 0 L 3
80 5 5 0
(60)
L0 I 5 0 k4
4o 5 5 0 L
(67)
20 4 5 0 L 4 I
Lo 5 5 0
(68)
20 5 5 0 L L
(69} L0 5 5 0
9
20 5 5 0 L L
40 5 5 0 I 5 by
(70)
20 5 5 0 3 b 4

...-.---—_—nn-——u--—a—a——u——w-—u-—n—-
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Tabla 1 (cont.)

{71) Lo 5 5 0 L L L

20 5 5 0 5 5 5

(72)
10 5 5 0 5 5 5
20 ] 5 0 5 5 5
v 10 3 0 2 3 2
5 .2 1 0 0 1 0
1) 100 3 L L b L L

PCP
50 . 2 2 1 2 2 2

- e o e m e e e me e G e W s e - e e 4 e ke o B W e W s e

Nota: 1) Estructura quimica
cici
1 1

Ccl - - on

Cl C1

fijemplo de ensayo 2: Aplicacidn en agua

Unas macetas Wagner de 14 cm de didmetro, re-

llenos con 1,5 kg de tierra de arrozal, se llevaron al es-

tado de arrozal. Se transplantaron a las macetas unas plan-

ticulas de arroz en la fase de 3 hojas. Después, se sembra-

ron en las macetas semillas de hierba de corral (Echinochloa

crusgalli), y se aplicaron a la tierra las cantidades re-

queridas de compuestos de ensayo, estando la tierra inunda-

da de agua. 25 dfas después de la aplicacion se investigd

el grado de actividad herbicida y de fitotoxicidad en las
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plantas antes citadas que se habian transplantado y sembra-

doy v sobre malezas de hoja ancha, por ej. Monochoria via-

pinalis Presl., falso murajes (Linderna pyxidaria) y Den-

taria (liotala indica Koehue), que habian germinado espontd-

neamente. Los compuestos de ensayo se usan en forma de
polvo humectable. Los resultados obtenidos s¢ muestran en
la Tabla 2. Los efectos herbicidas y la fitotoxicidad se
valoraron como sigue por medio de los nimeros 0 a 5.

Efecto en las plantas

0 Ningin efecto

1 Afectadas muy ligeramente

2 Ligerament e afectadas

3 Moderadament e afectadas

b Afectadas considerablemente

5 Completamente exterminadas
Tabla 2

Gompues Canti- Efeectos herbicidas

to dad
Ne © aplica Hierba Malezas Fitotoxicidad
da de co= de en arroz
(g/a) rral hoja an-
cha
Lo 5 5 0
(1) 20 5 5 , 0
10 5 5 0
80 5 5 1
(2) ho 5 5 0
20 5 5 0
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Tabla 2 (cont.)

20 5 L 0
(3)
10 5 L 0
40 5 5 0
(&) 20 5 0
10 L L 0
80 5 5 0
(5) Lo 5 5 0
20 5 5 0
40 5 5 0
(6) 20 5 5 )
10 5 L 0
4o 5 5 Y
(7) 20 5 5 0
10 5 L 0
L0 5 5 0
(8) 20 5 5 0
10 5 5 0
80 5 5 0
(14) Lo 5 5 0
20 5 5 0
30 5 5 0
(15)
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Tabla 2 (cont.)

(15) 20 5 L 0
80 5 5 0
(16) 40 5 0
20 4 4 0
40 5 5 0
(30) 20 5 5 0
10 5 5 0
Lo 5 5 0
(31) 20 5 5 0
10 5 5 0
L0 5 5 0
(32) 20 5 5 0
10 5 5 0
40 5 5 1
(33) 20 5 5 0
10 5 5 0
Lo 5 5 0
(34) 20 5 5 0
10 5 5 0
40 5 5 0
(35) 20 5 5 0
10 5 5 0

. em em wm we mm ew en em s i ome e Me G e e e M e e E W e e e o e e
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Tabla 2 (cont.)

40 5 5 0
(36) 20 5 5 0
10 5 5 0
Lo 5 5 0
(37) 20 5 5 0
10 5 5 0
4o 5 5 0
(38) 20 5 5 0
10 5 5 0
4o 5 5 0
(39) 20 5 5 0
10 5 5 0
40 5 5 0
(40)
20 5 I 0
40 5 5 0
(1)
20 5 5 0
20 5 5 1
(42)
10 5 5 0
Lo 5 5 0
(43) 20 5 5 0
10 5 5 0

A am e s e S e me M S W e S G M A em W BE S e me em wm Ee es o> em e




10

15

20

25

30

lioju nam, 33 2l096,-...
Tabla 2 (cont.)
4O T 5 5 0
() 20 5 5 0
10 5 5 0
Lo 5 5 0
(45) 20 5 5 0
10 I3 5 0
Lo 5 5 0
(46)
20 5 4 0
Lo 5 5 1
(L7) 20 5 5 0
10 5 5 0
Lo 5 5 0
(48) 20 5 5 0
10 5 5 Y
Lo 5 5 0
(49) 20 5 5 0
10 5 5 0
Lo 5 5 0
(50) 20 5 5 0
10 5 5 0
10 5 5 0
(51)
20 5 5 0
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Tabla 2 (cont.)

(51) 10 5 5 0
40 5 5 Y
(52) 20 5 5 0
10 5 5 0
40 5 5 0
(53) 20 5 5 0
10 5 5 0
4o 5 5 0
(54) 20 5 5 o}
10 5 5 0
Lo 5 5 0
(55) 20 5 5 0
10 5 5 0
Lo 5 5 0
(56)
20 5 5 0
40 5 5 1
(57) 20 5 5 0
10 5 0
Lo 5 5 0
(58) 20 5 5 0
10 5 5 Y
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Tabla 2 (cont.)

Lo 5 5 0
(59) 20 5 5 0
10 5 5 0
L0 5 5 0
(60) 20 5 5 0
10 5 L 0
80 5 0
(61)
40 4 I 0
80 5 b 0
(62)
4O 5 k4 0
80 3 0
(63)
Lo 3 3 0
Lo 5 5 0
(64) 20 5 5 0
10 5 k4 0
40 5 5 0
(65) 20 5 5 0
10 5 5 0
40 5 5 0
(66) 20 5 5 0
10 5 5 0

-__...-—-.—-.--——----—nu.—————u-_-n—
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Tabla 2 (cont.)
5

wm W\

219_96

e e W e e M M e ms A R M NS AN e N S ar Ml Y SR D AR e M W em

- e ew e B P N e mP AR em N R M W RE Gm os R N B M MW M W W e am
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. dina, en forma de un residuo aceitoso amarillo pdlido. In-

floja nim, 37 210_%_

Tabla 2 (cont.)

Lo .5 5 h
N 1)

Nota: 1) Estructura quimica

- o
H .
c1 ~@~ 0 —@-— NO, -

El método sintético seghn la presente invenw
cidn se ilustrard con referencia a los ejemplos siguien-
tesy que son s0lo ilustrativos, ¥ no limitativos de la mis-
ma.,

Ejemplo 1 (compuesto N2 1)

13,4 gramos de 0,0-difenilditiofosfato de so~
dio se disolvieron en 100 ml de acetona, se afiadieron a la
disolucidn 7,0 gramos de N-({{-cloroacetil)-2-metilpiperi
dina, y se sometid todo a reflujo durante una hora con
agitacién., Después de eliminar la acetona bajo presién
reducida, el residuo se disolvid en tolueno, y la disolu-
¢cidn se lavd con una disolucidn acuosa de hidréxido de so-
dio al 3%, y después con agua. El disolvente se separd
despuds por destilacidn a vacio y se obtuvieron 16,2 gramo

de Ne/ X ~(0,0-difeniltiofosforiltio)acetil /-R-metilpiperd)

19,0

D 1,5990

dice de refraccidén n
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Andlisis elemental: Calculado como

.

Go gz
. CZOthNOBPSZ’ % Encontrado, 4
C 56,99 56,63
H 59Tk 5,70
N . 3,32 3,51
P 7,35 7541

Empleando el misme procedimiento indicado en

el Ejemplo 1, se prepararon los compuestos (2) a (29).
Ejemplo 2 (Compuesto n2 30) ‘

31,0 gramos de 0,0~di~2-cloroetilditiofosfato
de sodio se disolvieron en 100 ml de acetona, y se afia-
aieron después 17,5 gramos de N-¢y~cloroacetil-2-metil-
piperidina. La disolucidn asi obtenida se sometid a re-
flujo durante 2 horas con agitacidn. Después, la acetona
se separd bajo‘presién reducida, se afiadid tolueno al re-
siduo, y la disolucidén en tolueno se lavd sucesivamente
con disolucion de carbonato de sodio al 5% y con agua.
Eliminando el tolueno bajo presidén reducida se obtuvieron
36,0 gramos de producto aceitoso amarillo. El aceite bru-
to se sometid a una cromatografia en columna de gel de
silice, y se obtuvieron 32,0 gramos de N-{O(-0,0-di-2-clo
roetiltiofosforiltioacetil)-2-metilpiperidina ({ndice de
refraceidn nzg'B 1,5500) en forma de un aceite transpa-
rente incoloro.
Andlisis elemental: ~ c H NP

Calculado como

012H22012N03P52,% 36455 5462 3,55 7,

¥ncontrado, % 36,38 5,65 3,8l -7,

76
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Bl compuesto intermedio de ditiofosfato puede
obtenerse fécilmehte neutralizando un dcido ditiofosféri-
co preparado haciendo reaccionar el correspondiente haloal
cohol con dipentasulfito fosforoso, en presencia o ausen-
cia de un disolvente tal como tolueno o similar.

E1l compuesto intermedio de tiofosfato puede
obtenerse facilmente haciendo reacciorar el alcohol co-
rrespondiente con tricloruro de fésforo en un disolvente
tal como tetracloruro de carbono y similares, para obte~
ner diéster de fosfito, y saturando este Gltimo, en pre=-
sencia de dtomos de azufre, con un amoniaco gaseoso.

Usando el mismo procedimiento, ge prepararon

otros compuestos, (31) a (72).

Compuesto Const. £i- . Andlisis elemental
Ne sicas
Calc. (%) Encontrado (%)
G 59,25 59,22
H g1
(2)  n*20 1,5680 é "
N 3,46 3,48
P 7,6k 7,48
C 57,91 57,60
i 6,02 6,00
(3) 02219 31,5897 .
D N 3,22 3 42
P 7411 7515
C 56,99 57,07
H Ly 5,68
W) n%2% 1,595 7 ’
N 3,32 3,71
P 7435 7,30
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Compuesto Const. fi- Andlisis elemental
N2 sicas.
Calc. (%) Encontrado (%)
C 56,99 56,64
H 5,7k 5,60
(5)  n°0 1,5963 ’
D N 3,32 3,0
P 7435 7,21
C 56,00 56,12
H 54hk 5,25
(6)  n?%73 1,6060 ’
N 3,4k 3,68
P 7’60 7,80
C 54,95 5h997
H 5,12 5,07
(7) n?9+5 1,6122 ’
N 3,56 3,63
P 7,87 8,00
C 56,99 56,67
H 5,74 5,67
(8) nzg,o 1,6010 7
N 3432 3421
P 7:35 7,10
C 60,64 60,91
H L, 87 4,89
(9)  n®1? 1,6319
N 3,08 3,20
P 6,80 6451

- T pw e T ae em mm MW e M R s W e MR W R mm MR RE e mw N G me M W e e
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Compuesto Const. fi- _Andlisis elemental
Ne sicas Calc. (%) Encontrado (%)
C 59,85 59,98
H L,57 4,61
(10) p.de-f. 77-809C ‘
N 3,17 3,00 |
P 7,01 7,15
c 60,64 60,60
H 4,87 L, 9k
(11) 0?27 1,6255 ’ ’
N 3,08 3,15
P 6,80, 6,52
C 52480 53,10
H 4,92 4,97
(12) n2§'5 1,6032 ’
. N 3,42 3,29
P 7456 7428
¢ 54,90 55,11
. H 5453 5,63
(13)  n*2*0 1,5801 ' ’
b N 3,20 3,27
P 7,08 6,75
C 48,98 49,03
H b,52 4,68
(1) 0220 1,5921 ’ ’
D 1 1h,hb 1h,12
N 2,86 2,67
P 6,31 5,90

....——o--—----—-—--——...u--—-.-u---—-n-—
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— e W e G B G e ae Gs AN M M R e MR MR e e M Em e ew em T A e M e e o

- s ee s e e e e e M W MR e M S PR M me WM e s e e W W e e o e e

(18)

v o em W mm G dw e s W Ge M e e ER W Gv e e WR M MM ew W e aw e e e

(19)

- em wm em e W v e ee o me e mm o e e W e e e e e e

ny  1,6052

1,5972

1.5886

21096

Andlisis elemental

Cale. (%)

Encontrado (%)

c 47,90
H 4,23
c1 14,88
N 2,94
P 6,50
c 58,78
H 6,28
N 3,12
P 6,89
¢ 58,78
H 6,28
N 3,12
P 6,89
C 50,97
H 5,06
c1 13,68
N 2,70
P 5497
C 58,78
H 6,28
N 3,12
P 6,89

L7, 6b
Ly b7
1,97
2,84
6,70
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Compuesto Const. fisicas Andlisis elemental
Ne . . Cale. (%) Encontrado (%)
C 42,95 43,21
H 3,60 3455
(200 "% 1,5873 @1 25,35 25,00
"N 2,50 2,48
P 545k 5451
¢ 504,97 51,18
H 5,06 5,15
(21) Il ) 135965 Cl 13’68 13 )79
N 2,70 2,68
P 5297 5,95
C Ll,47 41,61
| | CH 3,8 3,80
(22) nzi,o 1,6080 Br 27,59 27,36
N 2,42 2,60
5435 5,31
¢ 60,13 60,22
- H 6,25 6,23
(23)  nop 1,55% ’ ’
‘ N 3,3k 3,30
P 7,38 7,15
C 58,30 58,52
H 5,67 5’61
24 2?10 1, 5760 ‘
24 b M N 3,58 3,60
P 7,91 7490

—n-_———--——-—--n--———-u-ua—-——an‘
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fisicas

Analisis elemental

Ne Cale. (%) Encontrado (%)
C 59,25 59 el
H 5,97 6,05
22,0 :
(25) o™ 71,5710
D ’ N 3,46 3,41
P 7,6k 7,57
C 62,86 63,05
H 5,05 5413
(26)  n**% 1,6019 - ’ ,
D N 3,19 3,2k
P 7405 6’83
¢ 60,35 60,51
H 6,7 6r74
(27) nzzqo 1’578h ? 5
D N 2,93 2,89
P 6,1{‘8 6’30
' C 60,35 60,55
. B 6)75 6 83
(286)  *20 1,579 ’
N 2,93 2,90
b 6,48 6,23
c 57,91 58,425
H 6,02 6,00
(29) "% 1,589 ’
‘ D N 3422 3,18
P 7,11 7!05

e em ww e e e WP e e e o w WY mS Gd RS me M e W e RS an BE mm W 4R e e am e
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Andlisis elemental

Compuesto Const. fisicas

ne Calc. (%) Encontrado (%)
C 36,55 36,62
H 5,62 5,63
(30)  n%%0 1,550 c1 17,98 17,78
N 3455 3,62
P 7,85 7:92
C 36455 36,61
H 5,62 5,60
(31) n2' 1,551 ClL 17,98 17,75
N 3,55 3,64
7,85 7592
¢ 36455 36,60
H 5462 5463
(32) n2%5° 1,5485 C1 17,98 17,83
N 3,55 3,61
7,85 7y 9k
¢ 38,2 38,51
H 5992 5,88
(33 220 L5181 17,36 17,27
N 3,43 3,40
P 758 7,47

--»--—————--—--'--——--—--—-—-.-«-—u...
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Andlisis elemental

Compuesto Const. fisicas

o Calc. (%) Encomtrado (%)
C 36,55 36,29
. H 5,62 5,51
28,5
(34) - n D 1,5536 Cl 17,98 17,82
N 3355 3,37
P 7,85 7,81
H 4y51 Ly57
19,0
(35) n' 1,5745 c1 17,63 17,43
N 3,48 3,65
P 7470 7,62
C 40,39 L0,55
H L, 8L 4,91
’ 21,0
(30) n g, 1,5690 Cl 17,03 17,26
N 3,37 3,33
P 7 s bl 7,36
H L2,26 42,05
H b,25 by22
20,5 \
(37) n D 135643 Cl 16)63 16,75
N 3,29 3,30
P 7,26 7,08
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Noja ntm. L7
Andlisis elemental
Com;x;esto Consp.- fisicas cale. (%) encont rado (%)

C 42,06 L2,42

H L,71 L,81

(38) w20 15073 1 16,55 16,78
N 3427 3,20

P 7423 7,05

¢ 40, 59 40,82

H ley38 byhl

(39) nzé’o 1,6021  CL 17,11 17,39
N 3,38 3,35

7oh7 7130

c 31,k2 31,41

H by 75 k70

(4o) nzg,o 1,5577 Gl 18,55 18,47
N 3,66 3,75

8,10 8,19

¢ 32,79 32,92

H Ly 95 L,91

(41) n2%,0 1,5648  CL 19,36 19,58
N 3,83 3,85

P 8,46 8,27
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_ Andlsis elemental
Compuesto éonﬁt. fisicas
o Calc. (%) Encontrado ()
C 38,10 38,18
‘ H 5,86 5,55
(h2) 0D’ 15198 C1 18,75 18,56
N 3,70 3,78
P 8,19 8,40
¢ 38,10 38,22
. H 5,86 5,81
(43) nzg"j 1,579 ¢l 18,75 18,56
N 3,70 3,89
8,19 8,20
"¢ 38,10 38,34
H 5,86 6,15
(bh) 0007 1,515 o1 18,75 18,96
N 3,70 3,7k
P 8,19 8,37
C 38,10 38,26
H 5,86 6,02
(L5) nzg,s 1,5210 Cl 18,75 18,56
N 3,70 3,67
P 8,19 8,32
C 39,80 40,16
H 6,17 6,36
(46) 0?77 1,532  ©lL 18,08 18,59




Hojn nm. LP9 21096::) -

Analisis elemental

Compuesto  Const. fisicas

" Calc. (%) Encont rado (%)
46) N 3,57 3,57
P 7,89 7,90
¢ 40,43 40, bk
H 4,70 4,65
) a0 1,s82 1 18,36 18,27
N 3,63 3,90
p 8,02 8,10
¢ 43,70 43,41
H ly89 5,20
(48) nzg’5 1,5670 €1 17,20 17,49
N 3,'1#0 3,22
P 7,51 7,80
C 36,7k 36, 5k
H 5,14 5,05
(49) 2;,0 1,589  Cl 18,07 18,25
N 3,57 3,51
P 7,89 8,16
c 36,37 36,56
H 6,10 6,03
(50) nzg"o 1,5271 €1 17,89 17,76
N 3,53 3,48

————‘------u—---m—-—u‘mn-mn-mm—-—
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Andlisis elemental

21096

Compuesto Const. f£isicas
Ne "Cale., (%) Encontrado (%)
C 36,37 36,58
H 6,10 6,08
(510 wEp0 1,519 o1 17,89 17,91
N 3,53 3,48
P 7,81 7,66
32,61 32,99
H 5447 5,47
(52) _nzé’o 1,5320 ClL 19,25 19,02
3,80 3,51
8,41 8,80
c 39,62 39,95
H 6,65 6,77
(53) nzg,o 1,5216  C1 16471 16,96
N 3,30 33425
P 7530 7550
c 38,31 38,2k
H 5,36 5533
(54) nzg,s 1,516k cl 18,85 18,59
N 3,72 3,70
P 8,23 8,28
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Andlisis elemental
Compuesto Const. fisicas
o ' Calc. (%) Encortrado (%)

C 39,81 39,78

H 6,21 6,32

(550 n5p0 L,5k57 oL 16,79 16,55
N 3,32 3,40

P 7,33 740

C 3h, 7k 3,54

H 54530 5,21

(56) nzg’5 1,5557 Gl 18,65 18,46
N 3,68 3,47

8,14 8,10

C 36427 36,10

H 5453 5459

(570 00 15230 c1 19,47 19,2k
N 3,85 375

8,50 8,70

¢ k2,01 142430

H 5,0k 5,30

(58) n2§,0 1,5428 cl 17,72 17,52
N 3,50 3,40

P 747k 7,80
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Andlisis elemental

Compuesto Const. fisicas

N Cale. (%) Encontrado (%)
C 42,01 42,26
. H 5,0k 5,08
(599 n*20 15471 o1 17,72 17,39
N 3,50 3,60
P 7, 7h 7,81
C 43,49 k3,25
| H 5,35 5,61
(60) nZLI;’5 1,531 CL 17,12 17,25
N 3,38 3,26
P 7,48 7,72
42,01 42,40
H 5,04 5,41
(61) nzg’5 1,532 €l 17,72 17,59
N 3,50 3,42
P 747k 8,00
H 37,90 38,00
H 6,36 6,62
(62) nzg’5 1,4961 cl 18,65 18,48
N 3,68 3,51
P 8,14 8,50
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Compuesto Const. fisicas

21069

Andlisis elemental

e Calec. (%) Encontrado (%)

c 34,91 35,21

H 3,83 3,54

(63) nlg’o 1,6016 €1 15,85 15,77
N 6,26 6,45

6,92 7,00

H 5,15 5,29

(644) nZ;’O 1,5632 Ol 16,48 16,36
N 3326 3:34

7,20 7,30

c 40,00 39,65

H 5475 5454

(65) nzg'O 1,5380 Cl 16,87 16,62
N 3,33 3,31

7437 7,50

] 39,81 39,86

H 6421 5593

(66) nzi"’ 1,5613 C1 16,79 16,97
N 3432 3,28

P 7433 7450
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v Compuesto Const. fisicas

5k

Andlisis elemental

Ne Calc. (%) Encontrado (%)

¢ 40,00 40,02

H 5475 5,66

(67) n28’5 1,5419 €l 16,87 16,6k
N 3,33 3,43

P 7,37 7,60

¢ 41,86 12,10

H 5415 5400

(68) 012 1,5683 01 16,48 16,26
N 3,26 3,43

7,20 7,30

¢ 41,39 bl,62

H 6,45 6,57

(69)  n°p’° 1,5128 €1 17.45 17,61
N 3,45 3,40

7,62 7,50

C 30,85 31,08

H by75 4,83

(70) n2§’° 1,5602  Br  3k,21 34,60
N 3,00 3,05

P 6,63 6,46
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Analisis elemental

Compuesto Const. fisicas

Ne Calc. (%) Encontrado (%)
C 29,83 30, 2
H 4,59 by72
(710 %% 1,5709  Br 33,07 33,19
N 2,9 2,88
P 6,41 6,72
..... e e m e e e e e m e e e e m e
¢ k2,01 42,35
H 5,04 5,31
(72 *1° 1,562 o1 17,72 17,92
N 3450 3,70
P 7,7 7,13
DR |
REIVINDICAC IONES

Los puntos de invencion propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten~
te de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los que se
recogen en las reivindicaciones s:iguientes:

18.- Un procedimiento para preparar fosforotio

latos de amida de fdérmula:

T ALY I P *5 STE P
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Rlo\ "

PSCH CR

A
RZO'_/

en la que Rl N R2 son, individualmente, un grupo de for-

mula

n .
-@/ .6 -cH- (CH)y T
/ o 2 ,
(aonde X es un grupo alcohilo inferior o un &tomo de hald
geno, Y es un dtomo de haldgeno, Z es un dtomo de hidrige-
no o un grupo metilo, m es un nimero emtero de 1 a 2, 1 es
un nimero entero de 0 a 2), Ry es un stomo de oxigeno o

’,/A

(salvo que R
B q 1

azufre; R, es un grupo de férmula =N

¥ Ry sean individualmente un grupo de £érmula

(en que 4 y B son individualmente un alcohilo inferior,

Sy

(CH2) &

alquenilo inferior, alquinilo inferior, bencilo, fenilo,
nitro o un grupo fenilo sustituido por alcohiloj J es un
grupo alcohilo inferior; p es un nimerc emtero de 0 a 2;
g es un nimero entero de 0 a 1), o un grupo pirrolidino,
hexametilenimino, morfolino ¢ dimetilmorfolino, que com-

I} ’
prende hacer reaccionar un compuesto de formula
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1loja ndm. 5 7

RlO\'Pf:,,R3 -
g 7N
R20 S

donde Rl, Rz ¥ R3 son individualmente como se han defini-
do anteriormente y M es un dtomo de metal alcalino o un ra-
dical amonio, con un compuesto de férmula

0

Hal - CHC - Ry

donde Ry es como se ha definido anteriormente, y Hal es un

datomo de haldgeno.
2%,- Un procedimiento segin la reivindica-

cién 1%, en el que la reaccidn se efectia en presencia de
un disolvente sgleccionado del grupo que consta de agua,
alcoholes y cetonas.
3%2,~ Un procedimiento segin la reivindica-

cién 1%, en ol que la reaccidn se efectlia a una temperatura
de 202C a 1002C durante de 1 hora a varias horas.

' 4&,- UN PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR FOSFORQ
TIOLATOS DE AMIDAS.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que
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antecede y con los fines que se han especificado.

21096

Esta Memoria consta de cincuenta y ocho hojas

escritas a midquina por una sola cara.
Madrid, 22 (T
P.A‘

1575
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