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La presente invencién se refiere a nuevés com-
puestos de carbanoilo fosforilizadses, a un procedimiento
para su obtencién asl como a su empleo como medib para
combatir las pestes, especialmente como insecticidas.,

Ya es conocido que los compuestos de fbsforo»
orginicos conteniendo cloro poseen un efecto insecticida.
Asl el éster del Acido 0,0-dimetil-(1-hidroxi-2,2,2-tri-
cloroetil)~-fosférico (triclorofono) se emplea prictica-
mente desee hace afios en la agricultura y en el sector
de la higiene. Respecto a la velocidad de actuacién este
producto no siempre satisface, Se ha descubierto ahora _
que los nuevos compuestos de carbamollo fosforilizados de

la férmula general

(R10)2§-CCl = CClOENHERz (Ia)
0 0 0
ClZC = C-OCONHCOR2 (Ib)
0= P(OR1)2

donde Rl significa un resto alquilo inferior, preferen-
temente un resto Ci-C@-alquilo y R2 significa un resto

alcoxi, ciecloalcoxi, araleoxi, ariloxi, alquilmercapto,
cicloalguilmercapto, araleuilmercapto, arilmercapto, en

caso dado sustituidos, el resto amoniaco, un resto amina

alifatica, cicloalifatica, aralifatica, aromdtica & hetero-
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ciclica, o un resto oximino, muesiran una alta eficacia
como agentes para combatir las pestes, especialmente una
fuerte propiedad insecticida.

Asimismo se han descubierto que los compuestos

. de férmula (Ia) y (Ib) se obtienen si compuestos de tetra-

cloroetoxicarbamoilo de férmula (II)

ClBC - CHClOCNHCR2 (11)

" "

.0 0

donde R2 tiene el significado arriba indicado, se hace

reaccionar con un trialquilfosfito de férmula

(R10)3P (1I1)

donde R1 tiene el significado arriva indicado, en presencia
de un diluyente.

Es sorprendente que los compuestos de la presente
invencién muestren una eficacia mag alta y de iniciacién
mas r4pida que los agentes para combatir las pestes, y en
especial posean sin embargo una actividad insecticida su-
perior a la de los compuestos mencionados pertenecientes .
al actual estado de la técnica,

Los nuevos compuestos hallados representan por
lo tanto un enriquecimiento de la técnica.

El desarrollo de la reaccidén se puede represen-
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tar, al emplear tetracloroetoxicarbonilcarbamidato de
i)
metilo y trimetilfosfito mediante el siguiente esguema

de férmulas

(CHL0) 4P
33 (CH30)2PCCl=CClOCONHCOOCH

C13C-CC1HOCNHCOCH
3 " " 3 "CHBCl : 3
0 0 -HCl 0
+
C1,C = COCONHOOOCH,
L]
0 = P(OCK,),

Los compuestos de tetraclorocetoxicarbamoilo al
emplear como productos de partida estan definidos por 1a
formula (II). En esta foérmula estd R, preferentemente
por un resto alcoxi, saturado o insaturado, con 1 - & 4to-
mos de carbono gque, en caso dado, puede estar sustituido
por haldgeno, alcoxi-, alquiltio- o dialquilamino, un resto
cicloalcoxi saturado o insaturado, con 5 - 7 atomos de
carbono de anillo, que en caso dado puede estar sustituido
por alquilo inferior, un resto aralcoxi con 7 - 12 atomos
de carbono que en caso dado puede estar sustituido por ha-
ldgeno, nitro, alquilo, alcoxi, trihalogenometilo, un resto
ariloxi, en caso dado sustituido por halégeno, nitro, alquilo,
alcoxi, trihalégenometilo, un resto alquilmercapto, ciclo-
alquilmercapto o aralquilmercapto, en caso dado sustitui-

dos por alcoxi, alquilmercapto o dialguilamino, un resto
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arilmercapto, en caso dado sustituido por halégenp, nitro,
alquilo o trihalégenometilo, amoniaco, un resto #ﬁino, pri-
mario o secundario, alifdtico, cicloalifAdtico, aralifatico,
con 1-10 Atomos de carbono, un resto arilamino, en caso
dado sustituido por halégeno, nitro, alquilo, alcoxi, tri-
halégenometilo, trihaiOgenometoxi, trihalégenometilmercap-
to, un resto amino heterocliclico con 1-3 hetercdtcmecs o un
resto oximino, que se deriva de oximinas alifaticas, ciclo-
alifaticas, aralifaticas o aromAticas.

Los compuestos de férmula II se pueden obtener
por adicién de los correspondientes compuestos hidroxi,
mercaptc, amino u oximino al conocido tetraclorvetoxicar-
bonilisocianato (literatura: Zh. Org. Khim 12, 1963 {(1976)).

Los trialquilfosfitos asimismo necesarios para la
reaccién son conocidos, tales como por ejemplo el trimetil-
trietil-, tripropil- y triisopropil-fosfito.

Como diluyentes entran en consideracidn los disol-
ventes orgdnicos inertes, Entre estos se encuentran los
éteres, tales como tetrahidrofurano y dioxano; los hidrocar-
Suros, tales como benceno y toluenos los hidrocarburos clo-
rados, tales como tetracloroetano y clorobenceno. ‘

La reaccién se efectlia por calentamiento de los
componentes de partida en propurcidn molar 1 : 1 en un di-
luyente a 50-120°C, preferentemente entre 80-120°C, diso-

ciandose cloruro alquilico de hidrdgeno clorado. Terminado
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el desarrollo de gas estd completada la reaccibn.;

La elaboracion de la solucién de reaccibn se
efectua por separacién, por destilaciédn del disoivente,
con 10 que asimismo se retiran las restantes partes vo-
latiles.

Por esta razdn los compuestos de (I) de la pre-
sente invencidén se pueden emplear con éxito para la pro-
teccidn de las plantas como medio para combatir las pestes.

Las sustancias activas son adecuadas, con buena
compatibilidad por las plantas y favorable toxicidad para
los seres de sangre caliente, para combatir las pestes
animales, especialmente los insectos, acaridos y nematodos
que se presentan en la agricultura, en los bosques, en la
proteccién de los productos almacenados y de materiales,
asl como en el sector de la higiene. Son activos contra
las especies de sensibilidad normal y resistentes, asil como
contra todos o algunos de los estados de desarrollo,

Las pestes arriba mencionadas comprenden:
de la clase de los isépodas, por ejemplo, Oniscus asellus,
Armadillidium vulgare, Porcellio scaber; -
de la clase de los diplépodos, por ejemplo, Blaniulus gutiu-
latus; '
de la clase de los quilépodos, por ejemplo, Geophilus car-
pophagus, Scutigera spec.;

de la clase de los simfilos, por ejemplo, Scutigerella imma-
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culata; ‘
de la clase ée los tisanurnos, por ejemplo; Lepisﬁé sascha-
rina; ' -

de la clase de los colémbolos, por ejemplo, Ohychiurus ar-
matusg;

de la clase de los 6rt6pteros, por ejemplo, Blatta nrienta-
lis, Periplaneta americana, Leucophae maderae, Blatella
germanica, acheta domesticus, Gryllotalpa spp,, Losusta
migratoria migratorioides, Melanoplus differentialis,
Schistocerca gregaria;

de la clase de los dermapteros, por ejemplo, Forficula
auricularia; .

de la clase de los isépteros, por ejemplo, Reticulitermes
SPP,

de la clase de los anépluros, por ejemplo, Fhylloxera vasta-
trix, Pemphigus spp.; Pediculus humanus corporis, Haematopi-
nus spp., Linognathus spp.;

de la clase de los maléfagos, por ejemplo, Trichodectes
spp., Damalinea spp.:

de la clase de los tisanépteros, por ejemplo, Hercinothrips
femoralis, Thrips tabaci;

de la clase de los heterdpteros, por ejemplo, Eurygastef
spp.; Dysdercus intermedius, Piesma quadrata, Cimex lectula-
rius, Rhodnius prolixus, Triatoma spp.

de la clase de los homdépteros, por ejemplo, Aleurodes brassi-
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cae, Bemisia tabaci, Trialeurodes vaporariorum, Aﬁhis
gossypii, Brevicoryne brassicae, Cryptomyczus ribig. Doralis
fabae, D- 1lis pomi, Eriosoma lanigerum,Hyalopterus arundi-
nis, Macrosiphum avenae, Mysus spp., Phorodon humuli, Rho-
palosiphum padi, Empoasca spp., Euscélis bilobatus, Nepho-
tettix cincticeps, Lecanium corni, Saissetia oleae, Laodel-
phax striacellus, Nilaparvata lugens, Aonidiella aurantii,
Aspidiotus hederae, Pseudococcus spp., Psylla spp.:

de la clase de los lepidépteros,por ejemplo, Pectinophora
gossyplella, Bupalus piniarius, Cheimatobiabrumata, Litho-
colletis blancardella, Hyponomeuta padella, Plutella macu-
lipennis, Malacosoma neustria, Euproctis chrysorrhoea, Ly-
mantria spp., Bucculatrix thurberiélla, Phyllocnistis citre-~
lla, Agrotis spp., Euxoa spp., Feltia spp., Earias insulana,
Heliothis spp., Laphygma exigua, Mamestra brassicae, Panolis
flammea, Prodenia litura, Spodoptera spp., Trichoplusia ni,
Carpocapsa pomonella, Pieris spp., Chilo spp., Pyrausta
nubilalis, Ephestia kuehniella, Galleria mellonella, Cacoe-
cia podana, Capua reticulana, Choristoneura fumiferana,
Clysia ambiguella, Homona magnanima, Tortrix viridana;

de la clase de los coledpteros, por ejemplo, Anobium punc-
tatum, Rhizopertha dominica, Bruchidius obtectus, Acanthos-
celides obtectus, Hylotrupes bajulur, Agelastica alni, Lep-
tinotarsa decemlineata, Phaedon cochleariae, Diabrotica.spp.,

Psylloides chrysocephala, Epilachna Varivestis, Atomaria spp,,
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Oryzaephilus surinamensis, Anthonomus spp., Sitophilus

]
spp., Otiorrhynchus sulcatus, Cosmopolites sordidus,
Ceuthorrhynchus assimilis, Hypera postica, Dermestes cpp.,

Trogoderma spp., Anthrenus spp., Attagenus spp., kyctus

'spp., Meligethes aeneus, Ptinus spp., Niptus hololeucus,

Gibbium Psylloides, Tribolium spp., Tenebrio molitor,
Agriotes spp., Conoderus spp., Melolontha melolonthsa,
Amphimmallon solstitialis, Costelytra zealandica;

de la clase de los himendpteros, por ejemplo, Diprion spp.,
Hoplocampa spp., lasius spp., Monomorium pharaonis, Vespa
SPP.i

de la clase de los dlpteros, por ejemplo, Aedes spp., Ano-
pheles spp., Culex spp., Drosophila melanogaster, Musca spp.,
Fannia spp., Calliphora erythrocephala, Lucilia spp., Chry-
somya spp., Cuterebra spp., Gastrophilus spp., Hyppobosca
spp., Stomoxys spp., Oestrus spp., Hypoderma spp., Tabanus
spp., Tannia spp., Bibio hortulanus, Oscinella frit, Phorbia
spp., Pegomyia hyoscyami, Ceratitis capitata, Dacus oleae,
Tipula paludosa;

de la clase de los sifondpteros, por ejemplo, Xenopsylla
cheopis, Ceratophyllus spp.,

de la clase de los aracnidos, por ejemplo, Scorpio maurué,
Latrodectus mactans;

de la clase de los acarinos, por ejemplo, Acarus siro,

Argas spp., Ornithodoros spp., Dermanyssus gallinae, Erio-
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phyes ribis, Phyllocoptruta oleivora, Boophilus sﬁp..
Rhipicephalus spp., Amblyomma spp., Hyalomma sppf: Ixodes
spp., Psorotes spp., Chorioptes spp., Sarcoptes Epp.,
Tarsonemus spp., Bryobia praetiosa, Panonychus spp., Te-
tranychus spp.,

A los nematodos parasitirios de las plantas
pertenecen Pratylenchus spp., Radopholus similis, Ditylenchus
dipsaeci, Tylenchulus semipenetrans, Heterodera spg., Meloi-
dogyne spp., Aphalenchoides spp., Longidorus spp., Xiphinema
spp., Trichodorus spp..

Las sustancias actlvas se pueden transformar
en las formulaciones usuales, tales como soluciones. emui-
siones, polvos pulverizables, suspensiones, polvos, medios
de espolvoreo, espumas, pastas, polvos solubles, granulados,
aerosoles, concentrados de suspensidn-emulsién, polvos para
las semillas, materiales naturales y sintéticos impregnados
con la sustancia activa, encapsulamientos finlsimos en mate-
riales polimeros y en masas de revestimiento para semillas,
ademds, en las formulaciones con productos combustibles,
tales como cgrtuchos. cajas y espirales fumigantes, asl como
formulaciones de nebulacién de voldmen ultradajo en frlo y en
caliente,

Estas formulaciones se preparan en forma conocida,
por ejemplo, mediante mezcla de las sustancias activas con

materiales de carga, esto es,con disolventes llquidos,
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gases licueficados bajo presidn y/o excipientes sélidos, en
f
caso dado empleando agentes tensioactives, estc es, emulsio-

nantes y/o dispersantes, y/o agentes espumantes., En el caso

. de emplear agua como material de carga se pueden emplear,

por ejemplo, ‘también disolventes organicos como agentes
disolventes auxiliares, Como disolventes llquidos entran
esenclalmente en consideracidn: los aromatos, tales como
xileno, tolueno, bencenc o alquilnaftalenos, los aromatos
clorados y los hidrocarburos alifaticos clorados, tales como
los clorobencenos, cloroetilenos o cloruro metilénicn, los
hidrocarburos alifAticos, tales como ciclohexano, o las para-
finas, por ejemplo, las fracciocnes de petréleo crudo, los
alcoholes, tales como dbutancl o glicol, asl como sus éieres,

y ésteres, lag cetonas, tales como la acetona, metil etil-
cetona, metilisobutilcetona o ciclohexanona, los disolventes
fuertemente polares, tales como dimetilformamida y sulfdxido
dimetilico, asl como el agua; bajo agentes de carga o exci-
plentes gaseosos litueficados se entienden aquellos liquidos
que, a temperatura normal y bajo presién normal, son gaseosos,
por ejemplo, gases de propulsién de aerosol, tales como hidro-
carburos halogenados, asl como butano, propano, nitrégeno y
didxido de carbono; como excipientes sélidos: los mineraies
naturales molturados, tales como caoliras, arcillas, talco,
creta, cuarzo, atapulgita, montmorillonité o tierra de dia-

tomeas, o minerales sintéticos molturados, tales como acido
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como excipientes sélidos para granulados: minerales natura-
les rotos y fraccionados, tales como calcita, marhol, piedra
pomez, sepiolita, dolimita, asl como granulados sintéticos
de harinas inorgdnicas y orginicas asl como granulados de
materiales orgdnicos, tales como serrines, cadscaras de nuez
de coco, panochas de maiz, y tallos de tabaco; comc agentes
de emulsibn.y/a generadores de espuma: los emulsionantes no
idnicos y anidnicos, taies como ésteres polioxietilénicos de
Acido graso, éteres polioxietilénicos de alcohol graso, por
ejemplo, alquilaril-poliglicol-éter, alquilsulfonatos, aril-
sulfonatos, asl como los hidrolizados de alb¥mina; como agen
tes de dispersién; por ejemplo lignina, lixiviaciones sulfi-
ticas y celulosa metilica,

En las formulaciones se pueden emplear adhesi-
vos, tales como celulosa carboximetllica, polimeros natu-
rales y sintéticos pulverulentos, granulados o en forma de
latex +tales como goma arabica, alcohol polivinllico, aceta-
to de polivinilo,

Se pueden emplear colorantes, tales como pigmentos
inorganicos, por ejemplo, 4xido de hierro, 6xido de titanio,
azul ferrocianico y colorantes organicos, tales como colé-

rantes de alizarina, azo-metal-ftalocianinicos y nutrientes

en huellas, tales como sales de hierro, manganeso, boro, cobre,

cobalto, molibdeno y zinc.
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Las formulaciones contlenen por lo genefal entre
0,1 y 95% en peso de sustancia activa, preferentghente.
entre un 0,5 y 90%.

La aplicacién de las sustancias activas segin la
presente invencién se efectéa en forma de sus formulaciones
comerciales y/o dg laé formas de aplicacién preparadas de
¢stas formulaciones,

El contenido de sustancia activa de lay formas
de aplicacién preparadas de las formulaciones comerciales,
pueden variar dentro de un amplio margen. Las concentra-
ciones de sustancia activa de las formas de aplicacidén
pueden encontrarse desde un 0,0000001 hasta 100% en.peso.
de sustanciu activa, preferentemente entre un 0,01 y 10%
én peso.

La aplicacién se efectia en una forma usual adap-
tada a las formas de aplicacién,

Al ser empleadas contra las pestes de la higiene
y de los alimentos se caracterizan las sustancias activas
por un excelente efecto residual sobre madera y arcilla, asl
como su buena estabilidad alcalina sobre bases encaladas.
EJEMPLO A.-

Ensayo LTloo para dipteros.
Animales de ensayot Musca doméstica resistent
Cantidad de animales de ensayo: 25

Disolvente: acetona,
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2 partes en peso de sustancia activa se, recogen en
1000 partes en volumen de disolvente, La solucibﬁlasl ob-
tenida se diluye con ulterior disolvente a las concentra-
ciones deseadas.

2,5 cc de solucidn de sustancia activa se <olocan
con pipeta en un cuenco de Pgtri. Sobre el fondo del cuenco
de Petri se encuentra un papel filtrante con un diametro
de unos 9,5 cm. E1l cuenco de Petri se deja abierte hasta que
el disolvente se haya evaporado totalmente. Segun la con-
centracién de la sclucidn de sustancia activa serd diferente

la cantidad de sustancia activa por m2

de papel filtrante.
A continuacién se coloca el numero de animales de cnsayo

indicado en cuenco de Petri y se cubre con una tapa de vi-
drio.

Se comprueba continuamente el estado de los ani-
males de ensayo. Se determina el tiempo para lograr un
efecto knock down del 100%.

En éste ensayo muestran, por ejemplo, los siguien-
tes compuestos de los ejemplos de obtencidn un efecto supe-
rior en comparacidn con el actual estado de la técnica: 1-17,
23, 24,

EJEMPLO B.-
Ensayo de tiempo letal TLlOO para dipteros,
Animales de ensayo: Aedes aegypti

Cantidad de animales de ensayo: 20
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Disolvente: Acetona. 1

2 partes en peso de la sustancia actjvé se recogen
en 1000 partes en voldmen del disolvente. La solucién asl
obtenida se diluye con mAs disolvente hasta las concentra-
ciones menores deseadas.

Mediante una pipeta se colocan 2,5 cc de la solu~
cién de sustancia activa en un cuenco de Petri., Sobre el
fondo del cuenco de Petri se encuentra un papel de filtro
de aproximadamente 9,5 cm de diametro. El1 cuenco de Petri
permanece ablerto hasta que se haya evaporado totalmente el
disolvente. De acuerdo con la concentracién de la solucidn
de la sustancia activa, varla la cantidad de sustancia ac-
tiva por n° de papel de filtro, Seguidamente se introduce el
nimero indicado de animales a ensayar en el cuenco de Petri
y se cubre &sta con su tapa de vidrio,

El estado de los animales de ensayo se observa con-
tinuamente. Se determina el tiempo necesario para abatir el
100% de ellos (knock~down).

En este ensayo, por ejemplo, muestran los siguien-
teg compuestos de los ejemplos de obtencién una eficacia
superior en comparacidn con el estado de la técnica: 1-16,
23, 24,

EJEVMPLO C, =
Ensayo LDlOO

Animales de ensayo: Sitophilus granarius.
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Cantidad de animales de ensayo: 25
Disolvente: Acetona,

2 partes en peso de la sustancia activa se reco-
gen en 1000 partes en volémen del disolvente, La solucidn
asl obtenida se diluye con mas disolvente hasta lag concen-
traciones menores deseadas.

Mediante una pipeta se colocan 2,5 cc de la solu-
cién de sustancia activa en un cuenco de Petri. Sobre el
fondo del cuenco de Petri se encuentra un papel de Tiltro de
aproximadamente 9,5 c¢m de didmetro. El cuenco de Petri per-
manece abierto hasta que se haya evaporado totalmente. el
disolvente. De acuerdo con la concentracién de la solucién
de la sustancia activa, varia la cantidad de sustancia activa
por m2 de papel de filtro. A continuacidn se introduce el
ntmero indicado de animales de ensayo 3n el cuenco de Petri
y se cubre é&ste con una tapa de vidrio.

El estado de los animales de ensayo se observa
3 dias desputs de iniciar el ensayo. Se determinan las muer-
tes en %. Aqul significa 100% que se mataron todos los ani-
males de ensayo, 0% significa que no se matd ningun animal
de ensayo.

En este ensayo muesiran, por ejemplo, los siguien-
tes compuestos de los ejemilos de preparacién una eficacia
superior en comparacién con el estado de la técnica: 1-17,

23, 24,
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EJEMPLO D, ~

Ensayo con Myzus.

Disolvente: 3 partes en peso de acetona
Emulsionante: 1 parte en peso de alquilarilpoliglicoléter.

Para la obtencién de un preparado de sustancia
activa adecuado se mezcla 1 parte en peso de sﬁstaneia
activa con la cantidad indicada de disolvente, se agrega la
cantidad sefialada de emulsionante y el concentradv se diluye
con agua a2 la concentracion deseada.

Hojas de repollo (Brassica dleracea), fusriemente
atacadas por el pulgdn de la hoja del melocotidn (Mydus.pqrsi-
cae), se tratan por inmersién en el preparado de susiancia
activa de la concentracidn deseada.

Después del tiempo deseado se determina el grado
de muertes en porcientos, Aqul significa 100% que se mataron
todas las orugas; 0% significa que no se matd ninguna oruga.

En este ensayo muestran, por ejemplo, los siguien-
tes compuestos de los ejemplos de obtencidn una eficacia
superior en comparacidn con el actual estado de la técnicas
1,2,4,5,6,7,9,14,15,17,24,

EJEMPLO E.-

Ensayo con larvas de Lucilia cuprina res.

Emulsionante: 35 partes en peso de etilenglicolmonometiléter .
35 partes en peso de nonilfenolpoliglicoléter,
Para la obtencién de un preparado conveniente de

sustancia activa se mezclan J partes en peso de sustancia
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;
activa con 7 partes en peso de la mezcla de disolyentes
arriba indicada y ei concentrado asi obtenido se’diluye
con agua a la concentracién en cada caso deseadé.

Unas 20 larvas de Lucilia cupriné res se intro-
ducen en una probeta de ensayo que contiene aproximadamente
1 cm3 de carne de caballo y 0,5 cc de preparado dz susian-
cia activa. Después de 24 horas se determina el grado de
muertes,

En ;ste ensayo muestran, por ejemple, los si-
guientes compuestos de los ejemplos de cbtencidén una efi-
cacia superior en comparacién con el actual estado de la

técnica: 5.

EJEMPLO F.-

Ensayo con Mwsca autumnalis.
Disolvente: 35 partes en peso de etilenglicolmonometiléter,
35 partes en peso de nonilfenolpoliglicoléter.
Para la obtencién de un preparado conveniente de
sustancia activa se mezclan 3 partes en peso de sustancia
activa con 7 partes en peso de la mezcla de disolventes
arriba indicada y el concentrado asl obtenido se diluye
con agua & la concentracién deseada.
10 Musca autumnalis adultas se introducen en
cuencos Ac Petri que contienen discos de papel filtrante
de tamafio correspondiente y que un dia antes del comienzo

del ensayo se impregnaron con un cc del preparado de sus=-



10

15

18

'
-

tancia activa a comprobar, Después de tres horas se deter-

mina el.grado de muertes.
En este ensayo muestran, por ejemplo, los siguien-~
tes compuestos de los ejemplos de obtencidn una eficacia

superior en comparacién con el actual estado de la técnica:

2,3,4%,5y 9.

EJEMPLOS, -

Obtencién de los productos de partida de fermula

II
Cl C-CHClOCNHC-OCH3

0 0

3

30 g de tetracloroetoxicarbonilisocianaio se di-
suelven en 100 cc de tolueno y gota a gota se mezclan con
5 g de metanol, Sube aél la temperatura hasta 350. La so-
lucién de reaccidn se concentra en vacio y el residuo se
recristaliza en bencina de lavado. P.f. 130-131°%, rendi-
miento 23 g = 68% de la teoria.

En forma andloga se obtienen:

R? P.f.(n30)
~0C, B, 88 - 89°
-0C, , 1 93 - 96°
~0CH, CA=CH, (1.5047)
-0CM, C=CH 133~ 134°-
~0CH, CH, OCH, (1.4991)

~0CH, CH, 5C, B, 98°
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«=ON=C

-ocazc52—<::>

-OCH 5CH 20‘-@

- 2@0-@

-S-@

~NHC, I, t

s

. c1

—NH-<:§-01
i -0cF,

\SCH,

R P'fq (nD )
i
_Ch
~0=C~CN 120°
~
CH,
-ocH, < ) 116 - 117°
-0-{) 147 - 149°
-o_§;>—cl 16¢°
B 3
) S
. 90
~OCH ,CH,0C 3 H =1
o]
-o-<::> 132 133o
~0-CFiz- 120-121
112-115°

aceite claro

(1.5700)
156 - 157°
130°

151 - 152°
181°

127 - 128°
136 = 137°
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EJEMPLO 1.=-
[
(0330)2P601 = ccloCONHGOOCH3

0

(1)
+
C1 =
1,C gocomoooca3
0 =P (OCH3)2

8 g de N-{tetracloroetoxicarbonil)-carbamidato
de metilo (1/30 moles) se disuelven en 70 cc de tolueno
y se mezcla con 5 g de trimetilfosfito. La solucién de
reaccidn se calienta bajo agitacién hasta a 100°.4 esta
temperatura se disoecia cloruro metllico e hidrégeno clorado
Se mantiene durante una hora a esta temperatura y se calien-
ta durante breve tiempo al reflujo. A continuacién se con-
centra la solucién en vacio quedando 9 g de un aceite inco-

loro. n§°1,4682. Rendimiento cuantitativo.

Caleulado: C 26,1% H 3,1% N 4,3% Cl 22,0%
Hallado ¢ 25,3% 3,1% 3,9% 22,4%

En forma andloga se obtienen las mezclas de com-

puestos
g
(CHBO)EECCl=CClOCONHS—R2 + 0120=F0C0NHCOR
0 0=P(OCH3)2

2
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R néo
~0C, Hy 1.4694
-0C, H, 1 1.4611
-OCH, CH=CH, 1.4807
-0CH, C=CH 1.4813
'«0CH, CH, OCH, 1.4712
-0CH, CH, SC, By 1.4827
cH,
~0CZCN 1.4831
N ¢,
~oct, ) 1.5119
e
cl
-o-@-m 1.5240
s 1.5430
~NHC, Hy ¢ 1.4802
-NHO 1.5225
ot 1.5535
-mx@-«n
1.4
-NH-{_)-0CF; 991
CH, 5
—ON=C/ 1.4912

21
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2 20
R R
) [§
-QCH CH20C3H71 1.4665
=0- 1.4858

“0C32'<::> 1.4845

'OCHzCH2‘<::> 1.5148

~0OCHACH Q==

4x322::§ 1.5214
1.5396

EJEMPIO 2.~

(C,H0),PCCL = CCLOCNHCOCH,

0 0 0

+
(23)
C1,C

COCONHCOCHB

0

5 0 P(002H5)2

30 g de N-(tetracloroetoxicarbonil)-carbamidato
de metilo se calientan bajo adicién de 19 g de trietilfosfi-
to en 120 cec de tolueno durante 5 horas a 100°, Se concentra
en vacio y como residuo se abtienen 34 g = 93% de la teoria

10 de un aceite amarillo palido, ngo 1,4612,

Segtin el espectro RMN y cromatografia de capa
delgada se compone el producto de reaccién de los dos iso-
meros indicados:

Calculado: C 30,9% H 4,02 N 4,0% Cl 20,3%
15 Hallado 1 30,9% b,6% b, 0% 19,7%



Descrita suficientemente la naturale?a del
invento, asi como la manera de realizario en la pré&tica,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente
indicadas son susceptibles de modificaciones de detalle en

cuanto no alteren su principio fundamental.
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RETVINDICACIONES

1.- Procedimiento para la obtencién de compuestos
de carbamoilo fosforilizados de efecto pesticida, de las férmu

las generales Ia y Ib

- - = lC
(R1°)¢ 5 CCl cc O"NHSRZ Ia
0 0 0
5 -9
CIZC = C—OCNH—CRZ Ib
n
0
0= P(ORI)Z

donde Rl gsignifica un resto alquilo‘ihferior ¥y R, significa

un resteo alcoxi, cicloalcoxi, arélcoxi, ariloxi, alquilmercap

to, cicloalquilmercapto, aralquilmercapto, arilmercapro, en

caso dado sustituidos, el resto amoniaco, un resto amino, alifd
10 tico, cicloalifdtico, aralifdtico, aromdtico o heterociclico

o un resto oximina, caracterizado porque compuestos de tetraclp

roetoxicarbamoilo de férmula

ClBC ~ CCLHOCNHCR, iI

" 1"

0 ©

donde R, tiene el significado arriba indicado, se hacen reaccig

15 nar con un trialquilfosfito de férmula

(RlO)BP I

donde Rl tiene el significado arriba indicado, en presencia de

un diluyente.
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2.- Procedimiento para la obtencidn ﬁe com~
puestos de carbamoilo fosforilizados, de efecto pegticida,
tal y como queda sustancialmente descrito en la pfesente
Memoria. ;
Esta Memoria consta de 25 nojas escritas

a mdquina por una sola cara.

Madrid
gﬁﬂw.wm

BAYER AKTIENGESELLSCHAFT
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