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MEMORIA DESCRIPTIVA

f

Objeto de este invento es un nuevo procedimiento"
para la preparacién del dcido aminometandifosfénico o dé"
sus sales.

Se conoce la preparacién de deidos l-amino-
5. ~alcan~l,l-difosfénicos por reaccién de alquilonitrilo
con wPBr3 0 PC13, aunque sélo se logran rendimientos
satisfactorios con el PBrB.vSe conoce asimismo la pre—
pafacién de éster tetraetilico de dcido N,N-dimetil-
-l-aminometan-1l,l-difosfénico por reaccibn de aiscetal
10., de dimetilformamida con fosfito de dietilo. Este pro=

cedimiento es complicade, tanto mds cuanto que los éste-

tes deben convertirse todavia en los dcidos libres.
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Ahora se ha descubierto que es posible

preparar con facilidad deido am;nometéﬁdifosfénioo 0

sales de éste si se utiliza el procedimiento que se des-

cribe 2 continuacidn,

EL nuevo procedimiento se caracteriza por hacerse

reaccionar trihaluros de fésforo (de preferencia, PCI3)

" con formamida, hidrolizarse luego el producto de la reac~

cién y, eventualmente, convertirse el dcido en las gales,

La reaccién del trihaluro de fésforo (en particu~
lar, tricloruro de fésforo) y la formamida puede efectnar-
ge eon presencia o ausencia de disolventes orgénicos (como,
en particular, hidrocarburos clorados o éteres). L& reac-
eién se desarrolla mds convenientemente a temperaturaé?de
O.a 75¢C, y preferentemente de 45 'a 652C. ‘

Las relaciones cuantitativas molares de trika-~
luro de fésforo a formamida pueden oscilar dentro de li~

mites relativamente amplios, de 4:1 & l:4 aproximadamenie.

‘Para mayor conveniencia se actda en un intervalo de 1:l-a

4:10

-

La hidrdélisis puede efectuarse por adicién
de dlcalis (como KOH, NaOH, sosa y potasa en soluciéﬁ"ﬁﬂ
acuosa) & la mezcla reaccional, Se obtienen entonces
de inmediato las respectivas sales del dcido amino-

metendifogfénico. Pero también se puede efectuar hi-

drélisis 4cida, tratando la mezcla reaccional de
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reaceién 4cida con una cantidad correspondiente de
agua, Si se quiere, pueden agregarse todavia dcidos,
como el dcido clorhidrico o el dcido acético. Este
proceder entra particularmente en cuenta por motivos

de rendimiento cuando la relacidén molar de trihaluro de
fésforo o formamida en la mezcla resccional se halla
entre 2:1 y 4:1.

‘Bl dcido aminometandifosfénico y sus sales
pueden, después de la adicién del agente hidrolizante,
separarse de 1a mezcla reaccional por concentracién de
la séluciébn y enfriamiento, o por precipitacién con di-
solventes orgdnicos apropiados que sean miscibles con el
agua. En calidad de disolventes orgénioos'pueden emplear—
se en particular la acetona, los alcocholes aliféticos‘in-
feriores o las mezclas de acetona y acetato de etilo..: |
Con frecuencia es posible, sin embargo, utilizar diréc~"
tamente como producto técnico el hidrolizado que se pré~
genta, Bn tales casos resulta ventajoso efectuar 1la hin
drélisis con agua al mismo tiempo que se hace pasar vépor
de agua, con lo cual se expulsan los componentes vdlé%i—i
les, como HCl o HBr.

Una modalidad particular de realizacién del
procedimiento consiste en efectuar la reaccidn de los
trihaluros de fésforo con la formamida con adicibn si-

nultdnea de deido fosforoso. Para ello se ha revelado
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conveniente una relacidn molar de los trihaluros de fésforo
al dcido fosforoso de 1:1 aproximadamente., Actuando de es-
te modo se ha podido aumentar él rendimiento en dcido amino-
metandifosfénico.

5.‘ En lugar de d4cido fosforoso y P013 pueden emplear-
se también PCl3 ¥ agua, cuando las cantidades estdn calcula-
das de modo que exista formalmente una mezcla de 1:1. 3i se
guiers, puede tratarse también la formamida con la cantidad
correspondiente de agua y efiadirse después la mezcla ‘el

10, trihaluro de fésforo.

Mientras, como en el caso de una hidrélisis alca-
lina, no se obtengan ya directamente las sales respectivas,
el deido aminometandifosfénico resultente puede ser convertido
en las sales que se deseen en cada caso por adicidbn de Séhti-

15. dades equivalentes de bases respectivas, |

En detalle, puede desarrollarse aqui una neu- °
tralizacidn gradual o completa de los grupos de dcido
fosfénico., Particular interéds tienen en sste caso las .. -
sales solubles en agua, como las seles alcalinas o améni;}

20. , cas. BEstas pueden prepararsa por reaccidén de los éoidoéﬂ
fosfénicos con KOH, NaOH, K,C03, Na 5003 © amoniaco, S?,?PT
tienen asi, segin las cantidades que se empleen cada vez,
los respectivos difosfonatos monow, di~, tri- o tetra-al«
calinos. EL dcido aminometandifosfénico forme ademds

25, sales con bases orgdnicas, Bases orgdnicas apropisdas
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son lag mono-y di-~ o tri-alcanolaminas, en particular las de
cadenas de carbono de 1 a 4 5tomos de cafbono de longitud,
lo mismo que la piridina y la guanidina, Ia reaccidén se efec-
tua siempre por metodos ya conocidos.

Procediendo de la manera que se ha descrito es
posible preparar con sencillez dcido aminometandifosfénico
o sales de éste. Dichos compuestos tienen buenas propiedades
complejantes y pusden emplearse por lo tanto en muchos sec-
tores de la téenica, particularmente en el desendurecimiento
del agua y como estructuradores para los detergentes.

Tambidén pueden ser ventajosas las mezclas con
otros formadores de complejo, como el Acido aminotriacéti-
co, los &cidos poliaminocarboxflicos ¥y los fosfatos con-
densados, para lo cual dichas materias pueden emplearse

separadamente o eh mezcla.

EJEMPLO 1

Se afiaden despacio a 45 g de formamida 137 g :
de PCl3 y se calienta la mezcla reaccional 2 unos 60°C .
por un hora. Se origina asi una masa sélida. Se disuelve.
éota en lejia sbdica 2-n y se hidroliza. Se pasa la solucién
por un cambiador de iones dcido, se la concentra y se preci-
pita con acetona el 4cido aminometanfifosfénico,” EL rendi-

miento es del 28%, referido a la formamida. Se obtiene préc-
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ticamente el mismo resultado si, en lugar de PClB, se emplea
una cantidad equivalente de PBr3.

EJENPLO 2

Se .afiaden despacio a 45 g de formamida 41,2 g de
P013 ¥ se calienta la mezcla reaccional a 602C por una
hora:. Se origina asi una masa firme., Se disuelve 4sta en
lejla .sbédica 2-n y se hidroliza. Se pasa la solucién por
un cambiador de iones dcido, se 1la concentra y se precipita
con acetona el dcido aminometandifosfénico. El rendimien-—

to es del .30%, referido al PCl3.

EJEMPLO 3

i
Se afladen despacio 41 g de PCl3 a2 una mezelé';‘
de 45 g de formamida y 28 g de HyPO; y se calienta la .
mezcla reaccional & unos 602C por una hora, Se origina - -
asi una masa firme. Se disuelve ésta en lejia séddica e
2-n y se hidroliza. Se pasa la solucién por un cambiéa‘z
dor de iones dcido, se la concentra y se precipita com ace-
tona el 4cido aminometandifosfénico. El rendimiento es del

68 % respecto al PClB.
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EJEMPLO 4

Se afiaden despacio & 411 g de‘P013 45 g de
formamida y se calienta la mezcla reaccional a 602C por
una hora. ILa masa firme que asi se origina se disuelwe
en agua y se hidroliza. Se pasa la solucién por un came
biador de iones dcido, se la concentra y se precipita con
acetona el fdcido aminometandisulfdénico. El rendimiento es

del 5% respecto a la formamida.
EJEMPLO 5

A una mezcla de 411 é de PCl3 y 32 g de
H3PO3 se afiaden despacio 45 g de formamida y se calienf'
ta la mezecla reaccional a 602C por una hora, La masa
firme que asi se origina se disuelve en agua y se hidro- 7_
liza. Se pasa la solucién por un cambiador de iones dcido,
se la concentra y se precipita con acetona el dcido amiﬁdmg'
tendifosfénico. EL rendimiento es del 27% respecto a la »

formamida,



Rl
(o0}
il

- N3 i
1 T Reendd
385659 —
NOTA

Descrito el objeto del presente invento se decla-
ran nuevas y de propia invencidn las siguientes reivindica-
ciones con prioridad de la solicitud de patente alemena

ne P 19 58 124.9 del 19.11.,69,

5. 1. Procedimiento para la preparacidén de dcido
aminometendifosfénico o de sus sales, caracterizado por
hacerse reaccionar trihaluros de fésforo con formamida,
hidrolizarse luego el producto de la reaccién y, eventual-

mente, converftirse €l dedido en las sales.

- 10 2. Procedimiento segin la reivindicacién 1, - -
caracterizado por hidrolizarse el producto de la reac~
' ] y

cién en presencia de alecali,

3. Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado por hacerse reaccionar los haluros de -~ -
15. fésforo con la formemida en relacidn mélar de 2 ¢+ 1 afgll'l
y efectuarse luego la hidrélisis deida del producto dé*la}

reaccibn.

D

4. Procedimiento segin las yeivindicaciones 1

2y caracterizado por efectuarse con adicién de deido

fosforoso 1la reaccidén de los trihalures de fésforo con

la formamida.
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Procedimiento para la preparacibén de deido amino-

metandifogfdonico.

Segun se describe y reivindica en la presente memo-
ria descriptiva que consta de 9 hojas foliadas y escritas a

5e ndquina por una sola cara,

Madrid, a 18 Noviembre 1970
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