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@ Préparation d'intermédiaires phosphorés pour usages herbicides.

@ Préparation d'intermédiaires pour herbicides de formule :
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par réaction de produits de formule :
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avec des produits de formule :

X - CHy - CO-WN-5SO, - R
i
R

dans lesquelles R, R', R%, R, R® sont des radicaux orgamques
ou H dans certains cas, et X est halogéne.
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La présente invention concerne un procédé de
préparation de dérivés de N-sulfonyl N(phosphonométhyl
glycyl)amine utilisaoles comme intermédiaires pour la
faorication de produits phosphorés divers, notamment des
heroicides. _

Plus spécifiguement la présente invention concerne
un procédé de préparation de composés de formule :

or? r8
| |
o 1
0 =P - CHy-N=-CHy - CO=N=850, -R (I
| ' |
or> : R

par réaction de produits de formule :

0 =P - £H2 - NH - R . (11)

avec des produits de formule :

1

X - CH2 - CO-N - 502 - R (I1I1)
|
R
dans lesguelles
- R représente un radical hydrocaroong, specialement

alkyle, aryle ou cycloalkyle, ces divers radicaux
pouvant éventuellement &tre substitués ; comme
supstituants, on peut citer en particulier, les
atomes d'halogkne et les groupes phényle, cyano,
alkyle, alkoxyle, carooxylate d'alkyle, dans

lesquels les groupes alkyle ont de préférence de 1
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4 4 atomes de caroone ; Rl a le plus souvent ge |
a2 18 atomes ae cafbone, de préférence ge L a 7
atomes de caroone, et plus spécialement de 3 a 7
atomes de carsone lorsqu'il s'agit d'un groupe
cycloalkyle ; de préférence il s'agit d'un radical
alkyle ayant de 1 a 4 atomes de caroone,
géventuellement halogéné&, notamment chloré ou
fluoré, par exemple CFs,

représente l'atome d'hydrogéne ou a l'une des
significations donn&e pour R™, et est de
préférence un groupe alkyle de 1 & 4 atomes de
caroone, ’

R3 sont tels que 0R2 et OR3 sont des

groupements hydrolysables ; R2 et R3 peuvent

&tre notamment un radical alkyle, aryle,
arylalkyle, éventuellement substitués, notamment
par des substituants tels gque ceux indiqués pour
Rl’ ou peuvent constituer ensemole un radical
unique divalent, de préférence alkyléne
éventuellement substitu& ; ils ont généralement, de
1 34 12 atomes de carbone et de

preference de 1 & 8 atomes de caroone,

représente un radlcal de formule Ar(R )(R )C-~

dans laquelle Ar est un groupe aromatique, de
préférence phényle, &ventuellement substitué. et -
R5 et R6 sont 1'atome d'hydrog&ne ou un radical
AT ou un groupe alkyle ayant, de préférence au plus
6 atomes de carbone,

représente un atome d'halogéne tel que le chlore,
le brome, l'iode,rae préférence le chlore.

Par hydrogénation et/ou hydrolyse et/ou

salification les produits de formule (I) peuvent donner
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OH

0 =P - CHy - NH =" CH, - CO = N - SO, - R
| l _
OH R C(Iv)

qui ont des propriétés herpicides. -

La réaction selon 1l'invention s'effectue 7
généralement dans un solvant organique inerte a chaud en
présence d'un accepteur d'acide.. 7

La température de réaction est généralement
comprise entre 30 et 150°cC, de préférence entre 40 et :
120°¢C . ' - " ,

Les réactifs de formule (I1) et (III)isont
généralement mis en oeuvre en proportion stoéchiométrique'
ou ne s'écartant pas de plus de 10 % en nombre deemoles'la
stoéchiométrie. '

Comme solvant utlllsable on peut 01ter les nltrlles
et les hydrocarbures, halogénés ou non.

Comme accepteur d'acide on peut citer les.
hydrokydes ou carponates alcalins ou alcalino terreux, de

preference les carbonates de sodium ou pota351um.'

Le produit de réaction peut gtre 1sole par. tout
moyen connu en soit.

Certains produits de formule (II) sont connus -
(Tetrahedron letters n® 46 p. 45-46, 1973). Il se préparent
commodément par réaction de tris(aralkyl)héxahydrotriazine
avec des diorganophosphites. - ' '

Les réactifs de formule (III) sont aussi connus.,

L'exemple suivant donné & titre non limitatif
illustre l'invention et montre comhent'elle peut &tre mise
en ceuvrIe. -



10

15

20

30

2575161

Zxemple : ‘
Une solution de 2 g (7,78 millimoles) de proguit de

formule :
0 - C,Hy
0 = T - CH, - NH - CH, - Cghs V)
0 - C,Hg

.

dans 10 ml d'acétonitrile est chauffée 3 1l'épullition 3
reflux (80°C). On ajoute progressivement en 1/4 h a 80°C
une solution dans 10 ml d'acétonitrile de 1,44 g (7,78 ‘
millimoles) de produit de '

formule :

cl - CH, - co - N(CHB) - 505 - CH3'_ (vIi)

0n chauffe. 2 h et on ajoute alors 0,54 ¢ (3 89 mllllmoles)

de K,CO5 et on chauffe encore 8 h 3 la méme °
température. On refroidit et filtre.

Par chromatographie, on constate qu'on a ootenu
1,99 de produit de formule :

TCZH5

0 =P - CH2 - N - CH2 - CO0 - N - 502 - CHy (VviI)

l | |
0C,Hs CH, - Cg4Hg CH

soit un rendement de 60 % (taux de conversion du produit de

formule II : 85 %)



10

15

20

25

30

- 35

2575161

REVENDICATIONS

1) Procédé de préparation de composés de formule :@

or2 RS
| |
: 1
0 =P -CHy - N=-CHy - CO - N - S0, - R (1)
[ |
orR> R

caractérisé en ce qu'on fait réagir des produits de

formule
OR2
, | ,
8
0 =P - CHy = NH - R (11)
I
OR3

avec des produits de formule :

1

X - CHy - CO - N - SO, - R (1I1)
i
R
dans lesquelles
- R représente un radical hydrocarooné, spécialement

alkyle, aryle ou cycloalkyle, ces divers radicaux
pouvant éventuellement &tre supbstitués, par
exemple pér des atomes d'halog®ne ou des groupes
phényle, cyano, alkyle, alkoxyle, carboxylate
d'alkyle,
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6

- R représente l'atome d'hydrogéne ou-a l'une des
significations dgonnée pour Rl, et est ae
préférence un groupe alkyle de 1 & 4 atomes ae
caroone, '

- R2 et R3 sont tels gque OR2 et OR3 sont des
groupements hydrolysables, R2 et R3 étant de
préférence un radical alkyle, aryle, arylalkyle
éventuellement suostitués, notamment par des
Substituants tels que ceux indiqués pour Ry, Ou
oien R2 et R3 peuvent constituer ensemple un
radical unique divalent &ventuellement supstitué,

- R représente un radical de formule Ar(Rs)(Rs)C-
dans laquelle Ar est un groupe aromatique, de
préférence phényle, éventuellement suostitué et
R”™ et R~ sont l'atome d'hyarogéne ou un
radical Ar ou un groupe alkyle ayant, de
préférence au plus 6 atomes de carbone,

- X représente un atome d'halogéne tel que le chlore,

' le brome, 1'iode, de préférence le chlore.

2) Procédé selon la revendication 1 caractérisé en ce que
R et'Rrso%t des groupes alkyle de 1 a 4 atomes de
carbone. '

3) Procédé selon l'une des revendications 1 ou 2
caractérisé en ce que R2 et R3 sont des groupes
alkyle.



