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Relatério Descritivo da Patente de Invencao para "PROCESSO
PARA A PRODUGAO DE 0-(2,6-DICLORO-4-METIL-FENIL)-O,0-DIMETIL
FOSFOROTIOATO PURIFICADO".
CAMPO TECNICO

A presente invengao refere-se a um processo para a produgao de
0O-{2,6-dicloro-4-metilfenil)-O,0-dimetil fosforotioato.
TECNICA ANTECEDENTE

0O-(2,6-Dicloro-4-metilfenil)-O,O-dimetil fosforotioato (aqui depois,

esse composto é referido como "fosforotioato") € um composto (til como um
fungicida para o solo.

Sabe-se que o fosforotioato é obtido, por exemplo, por meio de rea-
¢ao de 2,6-dicloro-4-metilfenol e O,0-dimetil clorofosforotioato na presenca de
cloreto de cobre em uma solucgéo alcalina aquosa (Vide Publicacao de Pedido
de Patente Nao Examinada No. 55-17324).

DIVULGACAO DA INVENCAO

A presente invencao se destina a proporcionar um novo processo

para a produgao de O-(2,6-dicloro-4-metilfenil)-O,0-dimetil fosforotioato purifi-
cado.

O presente pedido refere-se a invengao a seguir.

[1] Um processo para a produg¢ao de O-(2,6-dicloro-4-metilfenil)-
0,0-dimetil fosforotioato purificado, o processo compreendendo:

a primeira etapa de manter um O-(2,6-dicloro-4-metilfenil)-O,0-
dimetil fosforotioato bruto em contato com um acido; e

a segunda etapa de recuperagao do O-(2,6-dicloro-4-metilfenil)-
0,0-dimetil fosforotioato purificado da mistura obtida na primeira etapa.

[2] O processo de produgao de acordo [1], em que o O-(2,6-dicloro-
4-metilfenil)-O,0-dimetil fosforotioato bruto contém um solvente de hidrocarbo-
neto aromatico.

[3] O processo de produgao de acordo com [1], em que o acido é
um acido inorganico.

[4] O processo de produgao de acordo com [1] em que a primeira

etapa é realizada por meio de mistura de um O-(2,6-dicloro-4-metilfenil)-O,0-
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dimetil fosforotioato bruto contendo um solvente de hidrocarboneto aromatico
com uma solucéo aquosa de um 4cido inorganico.

[5] O processo de produgéo de acordo com [1}, em que o 0-(2,6-
dicloro-4-metilfenil)-O,0-dimetil fosforotioato bruto € obtido mantendo 2,6-
dicloro-4-metilfenol em contato com O,0O-dimetil clorofosforotioato em um sol-
vente na presencga de cloreto de cobre.

[6] Um processo para produgao de 0O-(2,6-dicloro-4-metilfenil)-O,0O-
dimetil fosforotioato, o processo compreendendo:

a Etapa A de manter 2,6-dicloro-4-metilfenol em contato com 0,0-
dimetil clorofosforotioato em um solvente na presenca de cloreto de cobre;

a Etapa B de manter a mistura de reagéo obtida na referida etapa A
em contato com um acido; e

a Ftapa C de recuperacdo de O-(2,6-dicloro-4-metilfenil)-O,0-
dimetil fosforotioato da mistura obtida na referida etapa B.

MODO PARA REALIZACAOD A INVENCAO

Aqui depois, a presente invengdo sera descrita em detalhes.

Na presente invengao, O-(2,6-dicloro-4-metilfenil)-O,O-dimetil fosfo-
rotioato bruto (aqui depois esse ¢ referido como "fosforotioato bruto") é uma
mistura a qual contém O-(2,6-dicloro-4-metilfenil)-O,O-dimetil fosforotioato (aqui
depois, esse composto é referido como "fosforotioato") e uma ou mais impure-
zas.

Exemplos das impurezas incluem subprodutos produzidos durante
a fabricagéo de fosforotioato, impurezas nas matérias-primas e nas matérias-
primas auxiliares utilizadas para a fabricagéo. O teor de pelo menos uma impu-
reza no fosforotioato bruto é cerca de 100 ppm ou mais.

Fosforotioato bruto pode estar em qualquer forma de um po6, um
cristal e uma solugéo, mas uma solugéo é preferida. Quando fosforotioato bruto
esta na forma de uma solugdo, a segunda etapa pode ser realizada por meio de
operagdes faceis, conforme descrito abaixo.

Quando fosforotioato bruto esta na forma de uma solug&o, ele ge-

ralmente contém um solvente organico hidrofébico como um solvente.

Exemplos do solvente organico hidrofobico incluem solventes de
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hidrocarboneto aromatico, tais como tolueno e xileno; solventes de hidrocarbo-
neto alifatico, tais como hexano e heptano; solventes de éter, tais como dietil
éter e metil terc-butil éter; solventes de hidrocarboneto halogenado, tais como
diclorometano, diclorobenzeno e clorobenzeno; e solventes de cetona, talcomo
metil isobutil cetona.

Quando fosforotioato bruto esta na forma de uma solucéo, ele con-
tém, de preferéncia, um hidrocarboneto aromatico e, mais preferivelmente, tolu-
eno. Quando fosforotioato bruto contém um hidrocarboneto aromatico, cada
operagao pode ser realizada mais facilmente.

Fosforotioato bruto pode ser obtido por meio de processos conven-
cionais, por exemplo, através de condensacgao de 2 6-dicloro-4-metilfenol e
0,0-dimetil clorofosforotioato em um solvente na presenga de cloreto de cobre.

Fosforotioato bruto pode estar na forma de uma solugado de um
produto de reagéo obtido por meio de uma reagao sintética de fosforotioato; na
forma de um cristal ou um pé recuperado da solugéo do produto de reagao; e
um produto obtido através de um pés-tratamento, tal como concentragao, da
solucdo do produto de reagéo. Tal pés-tratamento €, de preferéncia, realizado
em uma faixa de temperatura na qual o fosforotioato néo é degradado, por e-
xemplo, uma faixa de 40°C a 60°C.

Na presente invengéo, um O-(2,6-dicloro-4-metilfenil)-O,0-dimetil
fosforotioato purificado (aqui depois, esse é referido como "fosforotioato purifi-
cado") esta na forma de um pd, um cristal ou uma solugao de fosforotioato obti-
da por meio do processo de produgéo da presente invencgao.

O processo para produgdo de um fosforotioato purificado da pre-
sente invenco inclui a primeira etapa de manter o fosforotioato bruto em conta-
to com um acido.

Na primeira etapa, um ou mais acidos podem ser usados.

O 4cido pode ser qualquer um de um &cido inorganico e um acido
organico, mas um acido inorganico é preferido, uma vez que o tratamento de
agua descarregada produzida na segunda etapa é facil.

Exemplos do acido inorganico incluem HCI, H2SO4 e &cido fosforico

e HCI é preferido.
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Exemplos do acido orgéanico incluem &cido aceético.

O acido pode ser qualquer um de uma solugéo aquosa acida e um
acido sdélido.

Como a solucdo aquosa &cida, preferidas sao aquelas nas quais os
acidos exemplificados acima sao dissolvidos em agua.

Quando o acido é uma solugdo aquosa acida, a concentragéo de
acido &, de preferéncia, 0,1 a 10% em peso e, mais preferivelmente, 0,1a 3,5%
em peso. A solugéo aquosa acida pode conter um solvente organico, na medida
em que o solvente esteja presente em uma ligeira quantidade.

Exemplos do &cido solido incluem uma resina de troca de cations.
Exemplos da resina de troca de cations incluem uma tendo um grupo acido, tal
como Aacido sulfénico ou acido fosfénico como um grupo de troca e tendo uma
resina, tal como um copolimero de estireno/divinilbenzeno, como um veiculo.

O acido solido pode ser qualquer um de um acido sélido organico e
um acido soélido inorgéanico.

Na primeira etapa, a quantidade do acido a ser usada pode ser a-
propriadamente ajustada considerando-se as quantidades de fosforotioato bruto
e agua descarregada produzida em cada etapa e semelhantes.

O contato do fosforotioato bruto com um acido pode ser realizado,
por exemplo, através das operagoes (1) e (2) a seguir:

(1) mistura de fosforotioato bruto com uma solugao aquosa acida; e

(2) mistura de fosforotioato bruto com um acido sélido.

Na operacéo (1), quando fosforotioato bruto esta na forma de uma
solucao, a quantidade de uma solug&o aquosa acida a ser usada &, de prefe-
réncia, 0,1 parte em peso ou mais, mais preferivelmente 0,1 a 1 parte em peso
e, ainda mais preferivelmente, 0,1 a 0,5 parte em peso por 1 parte em peso de
fosforotioato bruto, pelo fato de que a operagéo de contato é facil.

Na operagao (1), quando o fosforotioato bruto € um p6 ou um cris-
tal, a quantidade de uma solugdo aquosa 4cida a ser usada €, de preferéncia, 1
parte em peso ou mais e, mais preferiveimente, 1 a 10 partes em peso por 1

parte em peso de fosforotioato bruto, pelo fato de que a operagao de contato é

facil.




10

15

20

25

30

5/13

Exemplos da operacgéao (1) incluem uma operagao de mistura, com
uma solucao aquosa de um acido inorganico, um fosforotioato bruto o qual con-
tém um solvente de hidrocarboneto aromatico; e uma operacéo de adi¢ao de
fosforotioato bruto, o qual esta na forma de um p6 ou um cristal, a uma solugao
aquosa acida e, entdo, agitagcdo dos mesmos.

O tempo de operagao de (1) acima pode ser ajustado consideran-
do-se as quantidades e tipos de fosforotioato bruto e uma solugdo aquosa aci-
da, o agitador a ser usado e semelhantes. O tempo de operagéo de (1) acima €,
de preferéncia, 15 a 60 minutos.

Na operacgéao (2), quando fosforotioato bruto esta na forma de uma
solugéo, a quantidade de um acido sélido a ser usado &, de preferéncia, 0,1 a 1
parte em peso e, mais preferivelmente, 0,1 a 0,3 parte em peso por 1 parte em
peso de fosforotioato bruto, pelo fato de que a recuperacao do &cido sélido €
facil.

Na operagéo (2), quando fosforotioato bruto esta na forma de um
p6 ou um cristal, é preferido que o contato seja realizado na presenga de um
solvente misturado de um solvente organico e um solvente aquoso ou um sol-
vente organico e € mais preferido que o contato seja realizado na presenca de
um solvente de hidrocarboneto aromatico. Na operacgéo (2), quando o fosforoti-
oato bruto, o qual esta na forma de um pé ou um cristal, &€ contatado na presen-
¢a do solvente misturado ou um solvente orgéanico, esses s&o, de preferéncia,
misturados de modo a configurar o teor do fosforotioato bruto em 0,1 a 1 parte
em peso por 1 parte em peso do solvente. Na operagao (2), quando fosforotioa-
to bruto esta na forma de um pé ou um cristal, a quantidade de um acido sélido
a ser usado é, de preferéncia, 0,1 a 1 parte em peso e, mais preferivelmente,
0,1 a 0,3 parte em peso por 1 parte em peso de fosforotioato bruto, pelo fato de
que a recuperacao do acido sélido é facil.

Exemplos da operacéo (2) incluem uma operacgao de adicio de um
acido solido ao fosforotioato bruto dissolvido em um solvente organico e, entao,
agitacdo dos mesmos e um método de passagem do fosforotioato bruto dissol-

vido em um solvente organico através de uma coluna cheia de um acido sélido.

O tempo de operacgao de (2) acima pode ser ajustado consideran-
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do-se as quantidades e tipos de fosforotioato bruto e um 4cido sdlido, o agitador
a ser usado e semelhantes.

O contato de fosforotioato bruto com um acido pode ser realizado
dentro de uma faixa de temperatura a qual nao leva a degradacgéao de fosforoti-
oato, eVaporagéo de um solvente e semelhantes. A temperatura do contato &,
de preferéncia, 0°C a 90°C e, mais preferivelmente, 40°C a 60°C.

Como a primeira etapa, uma vez que a operagao é facil, a operagéo
(1) é preferida, uma operagéo de mistura, com uma solugéo aquosa de um aci-
do inorganico, um fosforotioato bruto o qual contém um solvente de hidrocarbo-
neto aromatico é mais preferido e uma operagéao de mistura de um fosforotioato
bruto contendo tolueno com acido cloridrico € ainda mais preferida.

O processo para produgdo de um fosforotioato purificado da pre-
sente invencgéo inclui a segunda etapa de recuperagéo de fosforotioato purifica-
do da mistura obtida na primeira etapa.

A mistura geralmente contém fosforotioato e o acido usado na pri-
meira etapa. A mistura pode conter um solvente orgéanico hidrofébico e agua,
dependendo dos tipos de fosforotioato bruto e do 4cido usados na primeira eta-
pa.

Fosforotioato purificado pode ser recuperado como uma solugéo,
por exemplo, através de separacdo de camada e uma operagéo de separagao
de liquido.

A separagio de camada pode ser realizada deixando a mistura ob-
tida na primeira etapa descansar. A separacéo de camada pode ser realizada
apo6s adigao de um solvente organico hidrofébico e agua a mistura, conforme
requerido.

Uma camada de fosforotioato purificado e uma camada aquosa
contendo um acido sdo formadas pela separagédo de camada. Pode ser visual-
mente confirmado que a camada de fosforotioato purificado e a camada aquosa
sdo formadas. O tempo de descanso adicional até que a camada de fosforotioa-
to purificado e a camada aquosa sejam separadas pode também ser determi-

nado antecipadamente através de um experimento preliminar.

A camada de fosforotioato purificado pode ser recuperada através
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de um processo conhecido, tal como uma operagéo de separagéo de liquido. A
separagdo de camada e separagéo de liquido na segunda etapa podem ser
realizadas repetidamente. Quando a separagéo de camada e separagéo de li-
quido sdo realizadas repetidamente, em geral, apés adi¢éo de mais agua aca-
mada recuperada através da operacgao de separagao de liquido, o produto re-
sultante é agitado, deixado descansar e o liquido separado.

Na segunda etapa, fosforotioato purificado pode ser também recu-
perado realizando operagdes tais como concentragéo, reprecipitagao ou recristali-
zac3o, além das operagdes de separagéo de camada e separagédo de liquido.

O processo para produgéo de fosforotioato da presente invencgao
inclui:

Etapa A de condensagao de 2,6-dicloro-4-metilfenol e O,0-dimetil
clorofosforotioato em um solvente na presencga de cloreto de cobre;

Etapa B de manter a mistura de reag&o obtida na etapa A em con-
tato com um acido; e

Etapa C de recuperagéo de fosforotioato da mistura obtida na etapa B.

Um solvente na etapa A é, de preferéncia, um solvente organico,
mais preferivelmente um solvente organico hidrofébico e, ainda mais preferi-
velmente, um solvente de hidrocarboneto aromatico. Como o solvente de hidro-
carboneto aromatico, tolueno é preferido.

Na etapa A, a quantidade de cloreto de cobre a ser usada €, de pre-
feréncia, 0,005 a 0,02 mol por 1 mol de 2,6-dicloro-4-metilfenol.

A quantidade do 2,6-dicloro-4-metilfenol a ser usada €, de preferén-
cia, 1 a 1,5 mol e, mais preferivelmente,1 a 1,1 mol por 1 mol de O,0-dimetil
clorofosforotioato.

Ainda, a etapa A é, de preferéncia, realizada na presenga de uma
base. Cloreto de hidrogénio produzido como um subproduto pode ser neutrali-
zado realizando a etapa A na presenga de uma base. A base &, de preferéncia,
uma base inorganica, mais preferivelmente uma base contendo um metal alca-
lino ou um metal alcalinoterroso e, ainda mais preferivelmente, hidréxido de s6-

dio e hidroxido de potassio. A quantidade da base a ser usada pode ser ade-

quadamente selecionada, por exemplo, pelo tipo e escala de reagao da base.
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De preferéncia, uma solugio aquosa a 10 a40% em peso da base € preparada
antecipadamente e, entdo, adicionada a mistura contendo 2,6-dicloro-4-
metilfenol e O,0O-dimetil clorofosforotioato.

A etapa A pode ser realizada sob uma temperatura, em geral, de
40°C a 70°C e, de preferéncia, 40°C a 60°C.

Fosforotioato é produzido realizando a etapa A.

A mistura de reacéo obtida na etapa A contém fosforotioato e um
solvente.

O acido na etapa B inclui os mesmos acidos conforme aqueles u-
sados no processo de producédo de fosforotioato purificado.

O contato da mistura de reacao obtida na etapa A com um &cido,
por exemplo, pode ser realizado através das operagdes (1) e (11) a seguir:

(1) mistura da mistura de reagéo com uma solugao aquosa acida e

(1) mistura da mistura de reagdo com um acido sélido.

Na operacéo (1), a quantidade de uma solugéo aquosa acida a ser
usada &, de preferéncia, 0,1 parte em peso ou mais, mais preferivelmente 0,1 a
1 parte em peso e, ainda mais preferivelmente, 0,1 a 0,5 parte em peso por 1
parte em peso da mistura de reagao, pelo fato de que a operagao de contato €
facil.

Exemplos da operagio (l) incluem uma operagéo de mistura da
mistura de reagdo com uma solugéo aquosa de um &cido inorganico.

O tempo de operacéo de (1) acima pode ser ajustado considerando-
se as quantidades e tipos da mistura de reagéo e da solugéo aquosa acida, o
agitador a ser usado e semelhantes. O tempo de operagéo de (I) acima &, de
preferéncia, 15 a 60 minutos.

Na operagcéo (Il), a quantidade de um &cido sélido a ser usado €, de
preferéncia, 0,1 a 1 parte em peso e, mais preferivelmente, 0,1 a 0,3 parte em
peso por 1 parte em peso da mistura de reag&o obtida na etapa A, pelo fato de
que a recuperagéo do acido solido € facil.

Exemplos da operagao (ll) incluem uma operagéo de adigao de um

acido solido a mistura de reagéo obtida na etapa A e, entéo, agitagdo dos

mesmos e um processo de passagem da mistura de reacéo através de uma
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coluna cheia de um acido soélido.

O tempo de operagao de (ll) acima pode ser ajustado consideran-
do-se as quantidades e tipos da mistura de reacao e do acido sélido, um agita-
dor a ser usado e semelhantes.

O contato da mistura de reagdo com um acido pode ser realizada
dentro de uma faixa de temperatura a qual nao leva a degradacao de fosforoti-
oato, evaporagdo de um solvente e semelhantes. A temperatura do contato €,
de preferéncia, 0°C a 90°C e, mais preferivelmente, 40°C a 60°C.

Como a etapa B, uma vez que a operagao é facil, a operagao mhé
preferida e uma operagéo de mistura da mistura de reacgédo obtida na etapa A
com uma solugdo aquosa de um &cido inorganico € mais preferida.

A mistura obtida na etapa B geralmente contém fosforotioato e o &-
cido usado na etapa B.

Na etapa C, o fosforotioato pode ser recuperado, por exemplo, a-
través de separagdo de camada e uma operagao de separagao de liquido. Na
etapa C, operagdes tais como concentracao, reprecipitagéo ou recristalizagao,
além das operacdes de separacdo de camada e separacao de liquido, também
podem ser empregadas. Especificamente, cada operagao pode ser realizada
por meio dos procedimentos descritos acima para o processo de produgéo de
fosforotioato purificado da presente invencgao.

A solucio, cristal e po de fosforotioato obtidos através de cada pro-
cesso de produgao da presente invengao (aqui depois, esses sao referidos co-
mo "fosforotioato na presente invengao") tém estabilidade termica mais exce-
lente do que a solug&o, cristal e pd do fosforotioato obtidos através de um pro-
cesso de produgéo convencional (aqui depois, a solugao, cristal e p6 séao referi-
dos como "fosforotioato convencional").

Presume-se que as razoes pelas quais o fosforotioato na presente
invencao exibe excelente estabilidade térmica sejam as seguintes. Isto é, fosfo-
rotioato convencional é facilmente convertido em O-(2,6-dicloro-4-metilfenil)-
0,S-dimetil fosfato (aqui depois referido como "forma de S-metila") através de

um tratamento de aquecimento. Por outro lado, fosforotioato na presente inven-

cao é dificil de ser convertido na forma de S-metila através de tratamento térmi-
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co. Isto &, a estrutura do fosforotioato na presente invengéo nédo € convertida
mesmo através de tratamento térmico.

Se, por exemplo, fosforotioato na presente invengéo € aquecido em
uma temperatura de 60°C durante 20 horas ou mais, a proporgao aumentada
das taxas de teor de forma de S-metila (C1/C0) é usualmente 5 ou menos, pro-
porcdo a qual é calculada com a taxa de teor da forma de S-metila antes de
aquecimento (C0) e aquela da forma de S-metila apos aquecimento (C1).

A taxa de teor de cada forma de S-metila € determinada por meio
de cromatografia gasosa.

A estrutura do fosforotioato na presente invengao dificimente é
convertida, mesmo através de tratamento térmico durante formulagéo e arma-
zenamento sob uma temperatura elevada.

Exemplos

Aqui depois, a presente invengao sera descrita por meio de Exem-
plos, mas a presente invenc¢éo néo esta limitada aos mesmos.

Nos Exemplos e Exemplos Comparativos, cada taxa de teor de fos-
forotioato e forma de S-metila foi determinada por meio de analise por cromato-
grafia gasosa das solugdes, as quais foram preparadas através de diluiao de
0,5 g de uma amostra com 10 ml de cloroférmio, sob as seguintes condigoes.

(Condigoes de Analise)

Coluna: coluna capilar (veiculo: fenilmetilpoli-siloxano a 5%)

Gas veiculo: hélio

« O teor de fosforotioato & um valor de andlise pelo método com
padrao interno.

« A taxa de teor da forma de S-metila foi calculada com base no es-
pectro de cromatografia gasosa obtida através da férmula a seguir:

Taxa de teor de forma de S-metila = Asm/(Asm + Apt)

(em que Asm representa o valor da &rea de pico da forma de S-metila e Apt
representa o valor da area de pico de fosforotioato).

Exemplo 1
Ao fosforotioato bruto contendo fosforotioato e tolueno (teor de fos-

forotioato: 48,2% em peso, cerca de 180 g), 42,3 g de acido cloridrico a 0,6%
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em peso foram adicionados, seguido por agitagao dos mesmos durante 30 mi-
nutos. O liquido misturado resultante foi separado em camadas ao ser deixado
descansar e a camada aquosa formada foi removida para obter fosforotioato
purificado (teor de fosforotioato: 48,7% em peso).

A taxa de teor da forma de S-metila no fosforotioato purificado foi
de 0,02% (CO).

O fosforotioato purificado foi tratado por meio de aquecimento em
uma temperatura de 60°C durante 96 horas. A taxa de teor da forma de S-
metila no fosforotioato purificado ap6s aquecimento foi de 0,09% (C1) e a pro-
porcao aumentada das taxas de teor da forma de S-metila (C1/CO0) foi 4,5.
Exemplo 2

Ao fosforotioato bruto contendo fosforotioato e tolueno (teor de fos-
forotioato: 48,2% em peso, cerca de 180 g), 42,3 g de acido cloridrico a 0,3%
em peso foram adicionados, seguido por agitacao dos mesmos durante 30 mi-
nutos. O liquido misturado resultante foi separado em camadas ao ser deixado
descansar e a camada aquosa formada foi removida para obter fosforotioato
purificado (teor de fosforotioato: 48,7% em peso).

A taxa de teor da forma de S-metila no fosforotioato purificado foi
de 0,03% (CO0).

O fosforotioato purificado foi tratado por meio de aquecimento em
uma temperatura de 60°C durante 23 horas.

A taxa de teor da forma de S-metila no fosforotioato purificado apos
aquecimento foi de 0,04% (C1) e a proporgéo aumentada das taxas de teor da
forma de S-metila (C1/CO0) foi 1,3.

Exemplo Comparativo 1

Os mesmos experimentos conforme no Exemplo 1 foram repetidos,
exceto que agua foi usada em lugar de acido cloridrico a 0,6% em peso. Paraa
solucao de tolueno obtida contendo fosforotioato, a taxa de teor da forma de S-
metila foi de 0,02% (CO), a taxa de teor da forma de S-metila apos tratamento

térmico em uma temperatura de 60°C durante 96 horas foi de 1,99% (C1) e a

proporgao aumentada das taxas de teor da forma de S-metila (C1/C0) foi 99,5.
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Exemplo Comparativo 2

Os mesmos experimentos conforme no Exemplo 2 foram repetidos,
exceto que agua foi usada em lugar de acido cloridrico a 0,3% em peso. Paraa
solugao de tolueno obtida contendo fosforotioato, a taxa de teor da forma de S-
metila foi de 0,04% (CO0), a taxa de teor da forma de S-metila apos tratamento
térmico em uma temperatura de 60°C durante 23 horas foi de 0,85% (C1) e a
proporgdo aumentada das taxas de teor da forma de S-metila (C1/CO0) foi 21,3.
Exemplo 3

Em um frasco separavel com cinco gargalos equipado com um agi-
tador, um termémetro e um condensador, 69,7 g de uma solugao de O,0-dimetil
clorofosforotioato (solugdo em tolueno, teor de 76,5% em peso), 98,1 gdeuma
solucao de 2,4-dicloro-4-metilfenol (solugao em tolueno, teor de 64,6% em pe-
s0) € 24,4 g de tolueno foram carregados e, entao, aquecidos a 45°C. Apos o
que, 0,2 g de cloreto de cobre (I) foi carregado e, entdo, 50,4 g de uma solugao
aquosa de hidréxido de sédio a 27% em peso foram gotejados nos mesmos em
uma temperatura interna de 45°C a 50°C durante 3 horas. O produto resultante
foi mantido na mesma temperatura durante uma hora e, entéo, 3,7 g de agua,
38,0 g de tolueno e 60,0 g de uma solucdo aquosa de hidroxido de s6dio a 27%
em peso foram adicionados, seguido por manutencao do produto resultante na
mesma temperatura durante mais 30 minutos. A solugao de reacéo foi transfe-
rida para um funil de separagéo e a camada aquosa foi removida através de
separacao de liquido para recuperar a camada aquosa. Foi confirmado que a
camada organica continha 48,2% em peso de fosforotioato.

A cerca de 180 g da camada organica, 42,3 g de acido cloridrico a
0,6% em peso foram adicionados, seguido por agitagao dos mesmos durante
30 minutos. O liquido misturado resultante foi separado em camadas ao ser
deixado descansar. A camada aquosa formada foi removida para obter uma
solucao de tolueno contendo 48,7% em peso de fosforotioato.

Exemplo 4

Em um frasco separavel com cinco gargalos equipado com um agi-

tador, um termémetro e um condensador, 69,7 g de uma solugéo de O,O-dimetil

clorofosforotioato (solugdo em tolueno, teor de 76,5% em peso), 112,2 g de
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uma solugao de 2,4-dicloro-4-metilfenol (solugéo em tolueno, teor de 58,3% em
peso) e 10,0 g de tolueno foram carregados e, entdo, aquecidos a 45°C. Apds o
que, 0,2 g de cloreto de cobre (I) foi carregado e, entdo, 50,4 g de uma solugao
aquosa de hidroxido de sédio a 27% em peso foram gotejados nos mesmos em
uma temperatura interna de 45°C a 50°C durante 3 horas. O produto resultante
foi mantido na mesma temperatura durante uma hora e, entao, 3,7 g de agua,
38,0 g de tolueno e 53,2 g de uma solugéo aquosa de hidréxido de sodio a 27%
em peso foram adicionados, seguido por manutencgao do produto resultante na
mesma temperatura durante mais 30 minutos. A solucéo de reagao foi transfe-
rida para um funil de separagao e a camada aquosa foi removida através de
separagao de liquido para recuperar a camada organica. Foi confirmado que a
camada organica continha 48,2% em peso de fosforotioato.

A cerca de 180 g da camada organica, 42,3 g de acido cloridrico a
0,3% em peso foram adicionados, seguido por agitagdo dos mesmos durante
30 minutos. Aos mesmos, 42,3 g de acido cloridrico a 0,3% em peso foram adi-
cionados, seguido por agitagdo dos mesmos durante 30 minutos. O liquido mis-
turado resultante foi separado em camadas ao ser deixado descansar. A cama-
da aquosa formada foi removida para obter uma solugéao de tolueno contendo
48.7% em peso de fosforotioato.

Aplicabilidade Industrial

Fosforotioato obtido pela presente invengao exibe excelente estabi-
lidade térmica. Assim, a formulacdo de um fungicida para o soloe semelhantes

pode ser mais facilmente realizada.
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REIVINDICACOES

1. Processo para a producao de O-(2,6-dicloro-4-metilfenil)-O,0O-
dimetil fosforotioato purificado, caracterizado pelo fato de que compreende:

a primeira etapa de manter um O-(2,6-dicloro-4-metilfenil)-O,O-
dimetil fosforotioato bruto em contato com um &acido; e

a segunda etapa de recuperacao de O-(2,6-dicloro-4-metilfenil)-
0O,0-dimetil fosforotioato purificado da mistura obtida na primeira etapa.

2. Processo de producéo de acordo com a reivindicacao 1, ca-
racterizado pelo fato de que o O-(2,6-dicloro-4-metilfenil)-O,0O-dimetil fosforo-
tioato bruto contém um solvente de hidrocarboneto aromatico.

3. Processo de producéo de acordo com a reivindicacao 1, ca-
racterizado pelo fato de que o acido é um acido inorganico.

4. Processo de producédo de acordo com a reivindicacao 1, ca-
racterizado pelo fato de que a primeira etapa é realizada por meio de mistura
de um O-(2,6-dicloro-4-metilfenil)-O,0O-dimetil fosforotioato bruto contendo
um solvente de hidrocarboneto aromatico com uma solu¢do aquosa de um
acido inorganico.

5. Processo de producéo de acordo com a reivindicacao 1, ca-
racterizado pelo fato de que o O-(2,6-dicloro-4-metilfenil)-O,0O-dimetil fosforo-
tioato bruto é obtido mantendo 2,6-dicloro-4-metilfenol em contato com O,O-

dimetil clorofosforotioato em um solvente na presenca de cloreto de cobre.
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