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MEMORIA DESCRIPTIVA 
que se presenta para unir a la solicitud 

d e
P A T E N T E  D E *  I N V E N C I O N  

formulada el 29 de enero de 1965 con el núm. 308.718
e a

E S P A Ñ A  

por VEINTE años
a nombre de M & T CHEMICALS INC. entidad norteamericana, es­
tablecida en Rahway, Nueva Jersey, Estados Unidos de América, 
por:

"EL PROCEDIMIENTO PARA REDUCIR OXIDO DE TR3EIDROCARBURO- 
FOSFORO A TRIHIDROCARBURO-FOSFORO"

Este invento se refiere a la producción de com­
puestos de trihidrocarburo-fósforo por reducción de óxidos de 

trihidrocarburo-fósforo.
Como es bien conocido por los especialistas en la 

g técnica, los compuestos de trihidrocarburo-fósforo, tipifica­
dos por el trifenil-fósforo, encuentran uso en una gran varie­
dad de procedimientos; la capacidad de este compuesto típico 
para ser oxidado selectivamente a óxido de trifenil-fósforo, 
permite usarlo en procedimientos en donde debe reducirse selec- 

10 tivamente un grupo particular. Un caso típico de tales rea-
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cción de Wittig por ejemplo, en donde un grupo cetona o aldehido se con­
vierte en una unión de olefina. Se conocen también otras reacciones, en 

donde se emplea el trifenil-fósforo, el cual produce óxido de trifenil- 
fósforo como subproducto. Aunque estas reacciones parecen poseer un am- 

5 plio grado de utilidad en el campo de la química orgánica, la realización 
comercial de este potencial, se ha excluido por el alto costo inicial del 
trifenil-fósforo y la imposibilidad para convertir económicamente el sub­
producto de óxido de trifenil-fosforo a trifenil-fosforo. Se ha notado 
desde hace mucho, que la realización comercial de muchos de estes procedi- 

10 mientos ha sido impedida solamente por la falta de una técnica satisfato- 

ria por la cual el subproducto pueda convertirse en material útil.

Es un objeto de este invento, exponer un procedi­
miento para reducir el óxido de trihidrocarburo-fósfor a trihidrocarburo- 

fósforo. Otros objetos serán evidentes para los especialistas en la téc- 
1S nica por la inspección de la descripción siguiente.

Según algunos de sus aspectos, el procedimiento 
de este invento para reducir el óxido de trihidrocarburo-fósforo a trihi­
drocarburo-fósforo, comprende hacer reaccionar el óxido de trihidrocarburo- 
fósforo con un agente formador de complejos halogenados mediante la cual 

SO ge forma un aducto de dihalogenuro de trihidrocarburo-fosforo con dicho 
agente; calentar dicho aducto a su temperatura de descomposición de 1058 

C. por lo menos, en un disolvente de halobenceno que tiene un punto de fu­

sión inferior a 558 c. aproximadamente y un punto de ebullición más alto 

que dicha temperatura de descomposición e inferior a 2508 C. aproximada- 
25 mente, separándose asi el dihaluro de trihidrocarburo-fosforo de dicho com­

plejo; y reducir dicho dihaluro de trihidrocarburo-fosforo con un agente 
reductor metálico que tiene un potencial de oxidación Re 0,75 voltios-2,5 

voltios formándose así el trihidrocarburo-fósforo.

El material que puede tratarse en la práctica de 

SO este invento puede ser oxido de trihidrocarburo-fosforo, RgPO, el cual
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puede utilizarse en forma pura o más comunmente en forma cruda, por eje­

mplo, en disolventes, tal como se recupera como subproducto de alguna rea­
cción. Los óxidos de trihidrocarburo-fósforo RgPO, que pueden usarse en

la práctica de este invento, pueden incluir compuestos en donde R puede 

ser grupos alquilo, cicloalquilo, arilo, alcarilo, y aralquilo, incluidos 
tales grupos cuando están substituidos de por radicales inertes. Cuando 

R es un grupo alquilo, puede incluir metilo, etilo,n-propilo, i-propilo, 
n-butilo,i-butilo, t-butilo,n-amilo,n-exilo,2-etilexilo,n-octilc,etc. 

Cuando R es un grupo cicloalquilo, puede incluir cicloexilo, cicloheptilo, 
etc. Cuando R es un grupo arilo, puede incluir fenilo, naftilo etc. Cuan 
do R es un grupo alcarilo, puede incluir tolilo, xililo, etc. Cuando R 

es un grupo aralquilo, puede incluir bencilo, feniletilo, -fenilpropilo, 

p-cloro-fenilpropilo, m-metoxifeniletilo. Todos los grupos R no necesi­

tan ser los mismos.
El óxido de trifenil-fósforo, el material de car­

ga preferido, se caracteriza por su P. f. de 1528-15360, su color blanco, 
y suanálisis de 77,7% C, 5,44% H, 11,13% P, y 5,72% O. Otros materiales 
de carga disponibles ilustrativos que pueden usarse en el procedimiento 
de este invento pueden incluir, por ejemplo, óxido de tri(4-clorofenil) 
fósforo (laminillas,P.f. 171,50 C.-1728C.); óxido de tri(4-tolil)fósforo 

(P.F. 1458C.,agujas en benceno); y óxido de tributil-fósforo (P.eb. 1488 
C—1558 C./0,35—0,7 mm. Hg. ); etc.

En la práctica de este invento, según sus aspec­

tos preferidos, el material de carga, el típico óxido de trifenil-fósforo, 
se hace reaccionar con un agente formador de complejos halogenados para 
convertir el óxido de trifenil-fósforo a dihalogenuro de trifenil-fósfo­
ro, el cual puede convertirse simultaneamente en un aducto.

Los agentes formadores de complejos halogenados 
que pueden emplearse en la práctica de este invento, incluyen el cloruro 
de tionilo, ácido clorosulfónico y pentahaluros de arsénico, antimonio y
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fósforo. El agente formador de complejos halogenados preferido, puede 
ser el pentacloruro de fósforo. Pueden emplearse también el pentabromu- 
ro de antimonio, el pentacloruro de antimonio, el pentacloruro de arsé­

nico, el pentabromuro de arsénico, el pentafluoruro de arsénico, y el 
pentacloruro de fosforo. Pueden emplearse también agentes mixtos que in­
cluyen el dibromuro trifluoruro de fósforo. Estos compuestos bien cono­

cidos.

La primera fase del procedimiento de este inven­

to según algunos de sus aspectos, se efectúa haciendo reaccionar, por eje­
mplo, óxido de trifenil-fósforo con un agente formador de complejos halo­

genados, preferiblemente pentacloruro de fósforo.
En la práctica de este invento, se pi-ofiare lle­

var a cabo esta primera fase del procedimiento en presencia de un disol­
vente de balobenceno que tenga un punto de fusión inferior a 35SC. apro­

ximadamente y un punto de ebullición inferior a 250BC. aproximadamente, 
esto es, un disolvente que está en fase liquida en el intervalo de 55SC.- 
250BC. aproximadamente. El disolvente de halobenceno que puede emplear­
se será uno que tenga preferiblemente un punto de ebullición más alto que 
la temperatura de descomposición del aducto de trihidrocarburo-fósforo 
con el agente formador de complejos halogenados. Estos disolventes de 
halobenceno empleados, deben ser inertes, esto es, no reaccionar con los 
reaccionantes incluyendo, por ejemplo, el cloruro de aluminio o productos 

de esta fase o fases subsiguientes.
El disolvente de halobenceno típico que tiene 

el punto de fusión y ebullición indicado, puede ser: un monohalobenceno 
tal como monoclorobenceno o monobromobenceno; un dihalobenceno tal como 

orto-diclorobenceno, orto-dibromobenceno, meta-diclorobenceno, meta-dibro 

mobenceno, para-diclorobenceno; un trihalobenceno tal como 1,2,3-triclo- 

robenceno y 1,2,4-triclorobenceno. Pueden emplearse mezclas liquidas de 
halobencenos tales como mezclas comerciales de isómeros de diclorobenceno
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o dibromobenceno o triclorobenceno. Pueden emplearse mezclas de, por eje 

mplo, 1,2,3-triclorobenceno y 1,3,5-triclorobenceno o mezclas de, por 
ejemplo, orto-dibromobenceno y para-dibromobenceno caracterizados por lo 

demás como se indicó anteriormente.
Los disolventes de halobenceno preferidos pueden 

ser los que contienen cloro. Se ha encontrado que pueden obtenerse resul­
tados, particularmente sobresalientes, cuando el disolvente de halobence­
no es orto-dielorobenceno bien en forma pura, o en comercial, conteniendo 

cantidades menores de otros isómeros que incluye el meta-isomero o el 

para-isomero.
Es un carácter distintivo de este invento el que 

pueden emplearse halobencenos substituidos por radicales inertes, esto 
es, los que contienen en el anillo bencenico, substituyentes inertes ta­
les como grupos alquilos, y preferiblemente grupos alquilos inferiores. 
Compuestos típicos de tales bencenos substituidos por radicales inertes 
pueden ser los clorotoluenos, tales como el orto-clorotolueno, meta-cloro- 
tolueno, para-clorotolueno,2,4-diclorotolueno, etc. y cloro xilenos tales 
como el 3-cloro, 1,2-dimetilbenceno; 4-cloro,1,3-dimetilbenceno; 3-bromo, 

1,4-dimetilbenceno, etc.
Los reaccionantes reaccionan tipicamente como si­

gue, esto es, cuando el material de partida es, por ejemplo, oxido de tri- 

fenil-fósforo :
0gPO * A (PgPXg) PgPXg.A ' (1)

En esta ecuación, como se menciona en otra parte 
en esta memoria, el símbolo 0 significa el radical fenilo, CgHg. En esta 
reacción, el óxido de trifenil-fósforo 0gPO reacciona con el agente for- 
mador de complejos halogenados A para formar el dihaluro de trifenil-fós- 

foro, 0gPXg, el cual se adiciona o forma Complejo inmediatamente con la 
unidad A"del agente formador de complejo cuya unidad carece ahora de los 
dos grupos haluro (Xg) los cuales han reemplazado el oxigeno del oxido.
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Los compuestos tipificados por 0gPXg.A*, productos de adición o complejos, 
pueden referirse como aductos. Según los ejemplos ilustrativos que mues­
tran la reacción con diferentes agentes formadores de complejos halogena- 

dos:
2 0gPO 4- 2PClg (0gPClg)g.POClg 4- POClg (2)
2 %gP0 4- 2S0Clg (pgPClglgSOg 4- SOg (3)

Esta reacción puede llevarse a cabo con rendimientos que pueden ser su­

periores al 92% aproximadamente y que se aproxima de forma caracte risti- 

ca a las condiciones estequiometricas.
Es un carácter distintivo particular de este in­

vento el que la reacción de la primera fase caracterizada por el Ejemplo 
1 anterior, cuando se lleva a cabo en presencia de los disolventes de ha- 

lobenceno mencionados anteriormente en la Memoria, puede no requerir subs­
tancialmente más tiempo de permanencia efectivo ni más elevación de tem­
peratura, que los que tienen lugar durante el calentamiento que precede 
inmediatamente a la descomposición, como se menciona después en la Memo­

ria. Es un nuevo factor distintivo de este invento el que el aducto asi 
forinado 0„PX„.A* , si se recupera en forma puro puede ser inesperadamente 

estable a temperaturas elevadas no solo a la presión atmosférica sino 
también a presión inferior a la atmosférica.

La descomposición del aducto, por ejemplo, 0gPXg. 

A" en la práctica de ciertos aspectos de este invento, se efectúa calen­

tando dicho aducto a su temperatura de descomposición por lo menos en 
presencia de un disolvente de halobenceno que tenga preferiblemente un 
punto de ebullición más alto que dicha temperatura de descomposición. La 
temperatura de descomposición característica puede ser de por lo menos 

1053 c . aproximadamente y preferiblemente inferior a 2403 C ., preferible­
mente entre 1103  C -150SC. El punto de ebullición (a la presión atmosfé­
rica) del diluyante preferido puede ser inferior a 2503 C. y entre 1303C .- 

2503 C ., preferiblemente 1703 C.-185S c . digamos 1833 c . El diluyente
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puede ser preferiblemente el mismo diluyente que se usó en la primera fa­

se de lá reacción. La descomposición puede llevarse a cabo durante un pe­
riodo característico de 60-240 minutos, digamos 120 minutos.

La descomposición puede ocurrir de forma caracte­

rística como sigue:

PgPXg.A' jÜgPXg 4- A' (4)

e ilustrativamente
(^PClg)g. POClg 20gPClg 4 POClg (5)

La descomposición puede efectuarse calentando el 

aducto en presencia de disolvente de halobenceno. Aunque en la incorpo­
ración preferida, la descomposición puede efectuarse en presencia del mis­
mo disolvente que estuvo presente en la primera fase, pueden añadirse las 
cantidades deseadas de otro disolvente seleccionado. Un disolvente pre­
ferido puede ser el orto-diclorobenceno. Preferiblemente el disolvente 
puede estar presente en la segunda fase en cantidad suficiente que permi­
ta el logro de una mezcla que se pueda trabajar en el recipiente de reac­
ción. La mezcla puede calentarse a una temperatura preferiblemente de 
por lo menos 105SC. aproximadamente, e inferior a 250SC. y preferiblemen­
te entre 110*3 C.-2509C. Mientras la temperatura aumenta y permanece a 
este nivel ¿e normalmente durante 60-240, digamos 120 minutos, el disol­
vente, típicamente el orto-cloro-benceno, y el compuesto A ' , típicamen­
te el oxicloruro de fosforo, destilan y se recuperan. El residuo de la 

destilación incluye substancialmente el dihaluro de trihidrocarburo-fósforo 
puro, por ejemplo, el dicloruro de trifenil-fosforo.

Una reacción ilustrativa típica en donde un óxi­
do de trihidrocarburo-fósforo se convierte en dihaluro de trihidrocarbu­
ro-fósforo, según esta primera fase, puede ser una reacción en la cual 
278 partes (1,0 moles) de óxido de trifenil-fósforo (P. eb. 148 Q c.
-155*3 C., 0,35-0,7 mm Hg.), se cargan en un matraz equipado con columna 
Vigreux, cabeza separadora de condensación total, calentador o depresión
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técnica y entrada, de nitrógeno. Se adicionan 1475 partes de orto-diclo- 
robenceno y la mezcla se calienta hasta que se separan 40 partes de orto- 
diclorobenceno, asegurándose asi la sequedad del residuo, al haber sido 

separada azeotropicamente cualquier agua presente en la destilación pre­
liminar.

La mezcla de reacción se enfria a 903 C. y se 

adicionad 234,3 partes (1,125 moles) de pentacloruro de fósforo en peque­
ñas porciones durante 20 minutos. A continuación se calienta la mezcla 
para destilar el orto-diclorobenceno y el subproducto de oxicloruro de 
fósforo hasta que la temperatura del destilado alcance 17SSC. (temperatura 
del recipiente 183SC.) y el oxicloruro de fósforo no se detecta más en 
el destilado (por su olor característico y/o por el ensayo con nitrato 

de plata).
El residuo asi preparado de dihaluro de trihidro- 

carburo-fósforo, caracterizado por el dihaluro de trifenil-fósforo, se 

reduce a trifenil-fósforo según ciertos aspectos de este invento según la 

reacción ilustrativa siguiente:
3 pgPXg 4 H 3%LP 4 i-Sí (6)

y como reacción característica:
3jÜgPClg 4 2A1 0gP 4 2AlClg (7)

En la practica de este invento según algunos de 

sus aspectos, la redución se efectúa por medio de un agente de reducción 

metálico que tiene un potencial de oxidación ( G. V. en la Tabla-Carta 
de la Serie Electromotriz de 1?. H. Latimer, Pub. 1956 por W. H. Weleh 

Mfg. Co.) de 0,75 voltios-2,5 voltios. Metales característicos son el Zinc 
0,76 voltios, Manganeso 1,18 voltios, Aluminio 1,66 voltios, y Magnesio 
1,66 voltios. El metal preferido es el Aluminio. Tales metales que sir­

ven como agentes de reducción suaves para permitir el logro de los resul­

tados deseados de este invento, pueden usarse en masa o en forma finamen­
te dividida incluso virutas. Cuando se usa Aluminio, puede ser en la for-
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ma del llamado polvo de Aluminio, el cual es una forma finamente dividi­

da del metal que tiene característicamente un tamaño medio de partícula 
tal que pasa a través de una malla 200-300. Si se emplea metal de zinc, 

puede emplearse en forma de zinc en polvo o zinc en granalla. Ccmo es 
evidente para los especialistas en la técnica, el metal debe estar pre­
sente en cantidad mayor que la cantidad estequiometrica, por ejemplo, 

en el caso del aluminio como preferido, 0,66 moles de Aluminio por mol 

del dihaluro, La reducción se lleva a cabo preferiblemente añadiendo al 
dihaluro de trifenil-fósforo, por ejemplo, (preferiblemente el dicloruro), 
por lo menos una cantidad de metal suficiente para combinarse con los 
átomos de halógeno presentes, y preferiblemente de 10%-100%, digamos 50% 
en exceso.

En la practica de la reducción segán una forma 

de realización preferida, 100 partes en peso del dihaluro de trifenil- 
fósforo se mezclan con 100-500, digamos 300 partes en peso, de un disol­
vente de halobenceno. El típico disolvente de halobenceno que se emplea 

incluye los disolventes de halobenceno usados en la primera fase anterior, 
preferiblemente el orto-diclorobenceno, etc. Preferiblemente el mismo 

disolvente puede usarse como se usó en la primera fase. Preferiblemente 
la mezcla de dihaluro de trifenil-fósforo, polvo de Aluminio y disolven­
te de halobenceno se calienta, con agitación a reflujo, durante 20-60 mi­

nutos, típicamente 30 minutos, hasta que decae la fuerte reacción exotér­
mica. En la forma de realización preferida, el dihaluro se adiciona len­

tamente durante 150-200 minutos, digamos 180 minutos, a la mezcla del 
metal y el disolvente de halobenceno durante el reflujo. Durante el re­
flujo, la temperatura de la mezcla de reacción puede ser substancialmente 
el punto de ebullición del disolvente. Al final de este tiempo, la mez­
cla de reacción se enfria a 50S C-60B C. y se filtra para separar el me­

tal no reaccionado, normalmente aluminio. El filtrado orgánico se lava 
entonces preferiblemente con agua, conteniendo opcionalmente cloruro so-

9



dico, para separar el tricloruro de aluminio. La capa orgánica se fil­
tra o clarifica entonces normalmente pasándola a través de un lecho de 
Dicalite. La capa orgánica se separa entonces del disolvente de haloben- 
ceno, normalmente calentando a vacio para separar por destilación el di­
solvente. El residuo es trifenil-fósforo substancialmente puro el cual 

se recupera. Si se desea, puede efectuarse una posterior purificación.
Cuando el producto deseado fosfina producido por 

la reacción del dihaluro con el metal es un producto sensible al calor 
como es el caso del alquilo, particularmente los derivados alquilicos in­

feriores , el trihidrocarburo-fósforo se recupera de la solución en el 

disolvente por extracción con una solución acuosa de un agente euaterni- 
zante, normalmente cloruro de hidrogeno. Preferiblemente se emplea ácido 

clorhídrico concentrado acuoso. De esta forma el trihidrocarburo-fósforo 
se extrae en la solución y por la solución normalmente por ejemplo como 
cloruro de trihidrocarburo-fosfonio. Esta solución se separa de la capa 
orgánica y luego se trata con una base normalmente hidroxido amónico o 
hidroxido sodico para neutralizar la sal cuaternaria y liberar el trihi- 
dorcarburo-fósforo libre el cual se filtra del medio acuoso. El produc­

to normalmente se obtiene con rendimientos de 70%-100%, digamos 90%, ba­
sados en la carga de oxido de trihicarburo-fosforo.

El producto trihidrocarburo-fósforo, se caracte­
riza por las propiedades ilustrativas siguientes: trifenil-fósforo soli­

do de color claro-a-blanco, P. F. 798 C.-80S C.; tri(4-cloro-fenil)-fós- 

foro, P. f. 1039 c. ; tri(4-tolil)-fósforo cristales prismáticos, P. f. 
1468 C.; tributil-fósforo, liquido, P. eb. 149,38 C./50 mm. Iig. y 1298 
C.-1308C./22 mm.Hg.

La practica de este invento se observa más fácil­

mente por la inspección de los Ejemplos ilustrativos siguientes.

EJEMPLO 1
Se cargan en un recipiente de reacción 737 par­
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tes (5 moles) de ortodiclorobenceno y 111,2 partes (0,4 moles) de óxido 

de trifenil-fósforo el cual se calienta para separar por destilación 15 
partes de disolvente junto con el agua presente, asegurando asi un siste­
ma anhidro. Se añaden el recipiente de reacción a 256 C.-508 C. 91,5 

partes (0,44 moles) de pentacloruro de fósforo. La temperatura aumenta 
debido a la naturaleza exotérmica de la reacción siguiente:

2 0gPO 4- 2FClg (0gPClg)g.POClg 4- POClg (8)

La mezcla de reacción se destila hasta que la tem­
peratura aumenta hasta 178S C.-1806C. y no se aprecia más oxicloruro de 
fósforo en el destilado. El destilado consta de 124 partes de oxto-diclo- 
robenceno que contiene oxicloruro de fósfor. Durante esta destilación el 
aducto se descompone dejando dicloruro de trifenil-fósforo como residuo 
según la reacción siguiente:

(^PCla^.POCLg 2^PC lg 4- POClg (9)

Se adiciona al residuo de dicloruro de trifenil- 
fósforo, 12 partes (0,44 moles) de polvo de aluminio y la mezcla se ca­
lienta a reflujo durante 180 minutos. Durante este periodo, la reducción 
transcurre según la ecuación siguiente:

SptgPCLg 4- 2A1 30gP 4 2AlClg (10)

Al final de este tiempo, la masa de reacción se 

enfria a 506 C.-558 c. y se filtra con succión a través de un lecho de Di- 
calite para separar el cloruro de aluminio y el aluminio no reaccionado.
La masa del filtro se lava con orto-diclorobenceno adicional que se combi­
na con el filtrado. Entonces el filtrado se separa del orto-dicloroben­
ceno por destilación a 20-30 m:n. Hg. hasta que la temperatura del recipien­
te asciende a 1506 C.

El residuo se enfria a 1206 C, y se mezcla con 

170 partes de metanol con agitación. Se enfria entonces la mezcla a 206C . 
y se filtra, siendo lavada con metanol y secada al aire la torta del fil­
tro.
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El rendimiento de trifenil-fosfina es de 89 par­
tes (86% de rendimiento) de producto, que tiene un punto de fusión de 
79S C.-SOBC. Por análisis, el producto se encuentra que contiene 12,11% 

de fósforo (Calculado 11,8%).

5 EJEMPLO 2
Se cargan en un recipiente de reacción 584 partes 

(3,2 moles) de 1,2,4-triclorobenceno y 1H,2 partes (0,4 moles) de óxido 

¿e trifenil-fósforo el cual se calienta para separar por destilación 51 
partes de disolventes junto con cualquier agua presente, asegurando asi 

10 "a sistema anhidro. Se añaden al recipiente de reacción a 25s c.-SOS

C.,91,5 partes (0,44 moles) de pentacloruro de fósforo. La temperatura 
aumenta debido a la naturaleza exotérmica de la reacción siguiente que 

es:
20gPO 4 2PClg (jggPClg)gPOClg 4 POCLg (11)

lg La mezcla de reacción se destila hasta que la
temperatura alcanza a 183S C. y no se aprecia más oxicloruro de fósforo 
en el destilado. El destilado consta de 69 partes de 1,2,4-tricloroben 
ceno que contiene oxicloruro de fósforo. Durante esta destilación, el 
aducto se descompone, dejando dicloruro de trifenil-fósforo como residuo 

20 según la reacción siguiente:
(^gPClg)g.POClg 2^FClg 4- POClg (12)

Se añade al residuo de dicloruro trifenil-fósfo­

ro, 12 partes (0,44 moles) de polvo de aluminio; y la mezcla se calienta 

a reflujo durante 180 minutos. Durante este periodo la reducción trans- 
25 curre según la ecuación siguiente:

(^PClg)^ 4 2A1 3%gP 4 2AlClg (13)

Al final de este tiempo, la inasa de reacción se 
enfria a 30-55S c . y se filtra con succión a través de un lecho de Dica- 
lite para separar el cloruro de aluminio y el aluminio no reaccionado.

30 La torta del filtro se lava con 1,2,4-triclorobenceno adicional que se
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combina con el filtrado. El filtrado se separa entonces del 
clorobenceno por destilación a 20-30 mm. Hg. hasta que la temperatura 
del recipiente asciende a 160BC.

El residuo se enfria a 120B C., y se mezcla con 
170 partes de metanol con agitación. La mezcla se enfria entonces a 
20BC y se filtra, la masa del filtro se lava con metanol y se coca al 
aire.

La cantidad de trifenilfosfina es de 80 partes 
(78% de rendimiento) de producto que tiene un punto de fusión de 799 0.

Como muchas de las formas de realización de este 
invento se hacen sin apartarse del espíritu y proposito del mismo, se 

comprende que el invento incluye todas las modificaciones y variaciones 
mientras entren en el proposito de las reivindicaciones anexas.

Esta solicitud, que corresponde a la presentada 
en Estados Unidos de Amórica el 3 de febrero de 1964 bajo el número 
342.234, se acoge a los beneficios del artículo 51 del vigente Estatuto 
sobre Propiedad Industrial.

20 N O T A

Los puntos de invención propia y nueva que se 

presentan para que sean objeto de esta Patente de Invención en España, 

por VEINTE años, son los siguientes:
25 1.- El procedimiento para reducir óxido de trihi

drocarburo-fósforo a trihidrocarburo-fósforo, que comprende hacer rea­
ccionar óxido de trihidrocarburo-fósforo con un agente formador de com­

plejos halogenados, formando así un aducto de dihalogenuro de trihidro- 
carburo-fósforo con dicho agente, calentar dicho aducto hasta su tempera- 

30 tura de descomposición de al menos 105SC en un disolvente de halobenceno
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que tiene un punto de fusión aproximadamente inferior a S58C y un punto 
de ebullición más alto que dicha temperatura de descomposición y aproxima­
damente inferior a 2503C, separando asi dihalogenuro de trihidrocurburo- 
fóaforo de dicho aducto, y reducir dicho dihalogenuro e trihidrocarburo- 
fósforo con un agente reductor metálico que tiene un potencial do oxida­
ción de 0,75-2,5 voltios, formando así trihidrocarburo-fósforo.

2.- El procedimiento para reducir óxido de tri­

hidrocarburo-fósforo a trihidrocarburo-fósforo según la reivindicación 
1, en el que dicho halobenceno es un dihalobenceno.

5.- El procedimiento para reducir óxido de trihi­
drocarburo-fósforo al trihidrocarburo-fósforo según la reivindicación 1, 
en el que dicho halobenceno es un diclorobenceno.

4. - Procedimiento para reducir óxido de trihidro 

carburo-fósforo a trihidrocarburo-fósforo según la reivindicación 1, en 
el que dicho halobenceno es orto-diclorobenceno.

5. - El procedimiento según la reivindicación 1, 

en el que dicho óxido de trihidrocarburo-fósforo es un óxido de triaril- 
fósforo.

6. - El procedimiento según la reivindicación 1, 

en el que dicho óxido de trihidrocarburo-fósforo es óxido de trifenil fós 
foro.

7. - El procedimiento según la reivindicación 1, 
en el que dicho agente formador de complejos halogenados está selecciona­
do del grupo que consiste en cloruro de tionilo, ácido clorosulfónico y 

pentahalogenuros de arsénico, antimonio y fósforo.
8. - El procedimiento según la reivindicación 1, 

en el que dicho agente formador de complejos halogenados es pentacloruro 

de fósforo.
9. - El procedimiento según la reivindicación 1, 

en el que dicho agente formador de complejos halogenados es cloruro de
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tionilo.

10. - El procedimiento según la reivindicación 
1, en el que dicho aducto es calentado hasta aproximadamente el punto 

de ebullición del diluyente, separando así dihalogenuro de tribidrocar-
5 buro-fósforo de dicho aducto.

11. - El procedimiento según la reivindicación 1, 
en el que dicho aducto es calentado a 1103C-1508C, separando así dihalo- 

genuro de trihidrocarburo-fósforo de dicho aducto.
12. - El procedimiento para reducir óxido de tri- 

10 fenil-fósforo a trifenil fósforo que comprende hacer reaccionar óxido

de trifenil-fósforo con un agente formador de complejos halogenados se­
leccionado del grupo que consiste en cloruro de tionilo, ácido clorosul- 
fónico y pentahalogenuros de arsénico, antimonio y fósforo, formando asi 
un aducto de dihalogenuro de trifenil fósforo con dicho agente, calentar 

15 dicho aducto hasta su temperatura de descomposición de al menos 105SC
en un disolvente de halobenceno que tiene un punto de fusión aproximada­
mente inferior a 558C y un punto de ebullición más alto que dicha tempe­
ratura de descomposición y aproximadamente inferior a 2508C, separando 
así dihalogenuro de trifenil fósforo de dicho aducto, y reducir dicho 

20 dihalogenuro de trihidrocarburo-fósforo con un agente reductor metálico 
que tiene un potencial de oxidación de 0)75- 2,5 voltios, formando así 
trifenil fósforo

13. - El procedimiento según la reivindicación 
12, en el que dicho agente formador de complejos halogenados es pentaclo

25 ruro de fósforo.
14. - El procedimiento según la reivindicación 12, 

en el que dicho diluyente es un hidrocarburo inerte.

15. - El procedimiento según la reivindicación 
12, en el que dicho aducto es calentado a 1103C-1503C, separando así di-

30 halogenuro de trifenil fósforo de dicho aducto.
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16.- El procedimiento para reducir óxido de tri-
fcnil-fósforo a trifenil fósforo, que comprende hacer reaccionar óxido 

de trifenil fósforo con pentacloruro de fósforo, formando así el aducto 

de oxicloruro de fósforo de dicloruro de trifenil fósforo, calentar dicho 
aducto hasta su temperatura de descomposición de al menos 1C58C en un di­

solvente de halobenceno que tiene un punto de fusión de aproximadamente 
inferior a 558C y un punto de ebullición más alto que dicha temperatura 

de descomposición y menor de aproximadamente 250SC, separando asi dicloru­
ro de trifenil fósforo de dicho aducto, y reducir dicho dicloruro de tri­
fenil fósforo con un agente reductor metálico que tiene un potencial de 
oxidación de 0,75-2,5 voltios, formando así trifenil fósforo.

nil fósforo a trifenil fósforo, que comprende hacer reaccionar óxido de 
trifenil fósforo con pentacloruro de fósforo, formando así un aducto de 
dicloruro de trifenil fósforo, calentar dicho aducto a 110CC-1508C en di­
solvente de ortodiclorobenceno, separando así dicloruro de trifenil fósfo­
ro de dicho aducto, y reducir dicho dicloruro de trifenil fósforo con un 
agente reductor metálico que tiene un potencial de oxidación de 0,75-2,5 

voltios.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante­

cede, y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de diez y seis hojas escritas 
a máquina por una sola cara. .neR

17.- El procedimiento para reducir óxido de trife

18.- EL PROCEDIMIENTO.PARA REDUCIR OXIDO DE TKI-
HID30CAREUR0-F0SF0R0 A TRIHIDR0CAREUR0-F0SF03Ó

Madrid
¡)0ABM968

P. A.
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