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{CLase
— A9
MEMORTIA DESCRIPTIVA

de una Patente de Invencibn a nombre de:
~ Joh,A,Benckiser GmbH., de nacionalidad
‘alemana, domiciliada en 6700 Ludwigshafen/
Rhein, J#gerstrasse 30, (Alemania); por:
"PROCEDIMIENTD PARA LA PREPARACION DE

ACIDOS AMINOMETILENFOSFONICOS"
....O'DDDD.UUDOOQODOQ'

Objeto de la solicitud de patente 20 13 371.5-42,
es un procedimiento para la preparacifin de fcidos aminometilen
fosfbnicos, de acuerdo con el cual se hacen reaccionar &cidos
X-aminocarboxilicos sustituidos en el &tomo de nitrBgeno con
uno o varios grupos carboxilo o sales de metal alcalino de és-
tos, con &cido fosforoso y/o con tricloruro de f8sforo en la
proporcifn de 1 a 3 moles de compuesto de f6sforo por caéa gru

po carboxiloc presente, y esn el que

a) en el caso en que se utilice &cido fosforoso en calidad de
compuesto de fbsforo, la reaccibn se lleva a cabo en au-

sencia de un disolvente inerte a 130-160%C; y en el que

b) en el caso en que en calidad de compuesto de fbsforo se

utilice, o se utilice conjuntamente, triclorure de fésforo,



10

15

20

25

401666

la reaccibn se lleva a cabo en presencia o en ausencia de un
disolvente inerte y a continuacifn se descompone con agua la
mezcla de reaccifn.

Como una nueva mejora del procedimiento se ha encon-
trado ahora que en el caso de utilizar 8cido fosforoso en calidad
de componente de fOsforo se obtiensn rendimientos esencialmente
més slevados de &cidos aminometilenfosfénicos, s8i la reaccibn se
lleva a cabo en presencia de sustancias orgénicas y/o inorgéni-
cas apropisdas para la absorcién de agua, a temperaturas de 90 a
1602C, preferiblemente de 120 a 1402C,

Sustancias apropiadas son anhidridos, que por ab-

t
4

sorcifin de agua se transforman en los correspondientes &cides,
tales como por ejemple anhidrido de &cido acético, anhidrido de
Scido propifnico, pentéxido de fésfora, o también los agentes

que absorben agua tales como &cido sulflrico concentrado y com-
puestos similares, También se pueden emplear mezclas de estas
sustancias, La cantidad necesaria se debe dosificar de tal modo
que quede fijada el agua que se pone en 1ibeitad durante la reac-
cifn, Esta cantidad es al menos la estequidmftrica, pero prefe-
riblemente siempre se utilizar8 un exceso de 2 a 3 veces sobre

la cantidad estequioméirica.

Se trabaja ventajosamente calentando primersmente
el &cido fosforoso a una temperatura por encima de 902C, prefe-
riblemente de 110 a 1302%C, afladiendo a la masa fundida, bajo
agitacibn, el 8cido aminocarboxilico, y agregando lentamente a
esta mezcla uno de los agentes citados, Durante la adicién se

forma transitoriamente una mssa espumosa, que por vigoross agi-
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tacfon se transforma en el curso de la ulterior adicifn en una
suspensifn de grano fino, Después de terminarse la adicifn, se
agita posteriormente durante 1 a 2 horas més a 90-1602C, prefe
riblemente a 120-140%C, Despufs de anfriar a la temperatura am
biente, filtrar con succifn y secar, se obtiene el &cido aming

metilenfosfbnico con un rendimiento por encima de 95%.

EJEMPLOD 1.

270 g (3,3 moles) de &cido fosforoso son agitados
durante 1 hora a 1308C (temperatura interior). Luego se afiaden
en porciones, bajo vigorosa agitacién, 191 g (1 mol) de &cido
nitrilotriacético en el espacio de 30 minutos.

Aparece una formacifn transitoria de espuma, y el
gumento de volumen m&ximo es de sproximadamente 100%. Se si-
gue agitando posteriormente a 1300C durante 30 minutos més y
luego se afaden bajo vigorosa agitacifn 600 cn® de anhidrido
de &cido acético en el espacio de 45 minutos, Una vez afiadida
aproximademente la mitad del anhidrido, el contenido del ma-
traz se aglomera, después de aproximadamente 5 minutos se des-
componen de nuevo sstos aglomerados al proseguir la adicidn
del anhfdrido y resulta una suspensifn de grano fino., Se agi-
ta posteriormente a 130fC durante 1 a 2 horas, Despufs del en
friamiento se filtra con succifn el nitrilo-tris-{4cido me
tilenfosfénico) y se seca a 120°C aproximadamente,

Rendimiento: 295 g (tefrico 299 g).
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EJEMPLO 2

370 g (4,5 males) de fcido fosforoso son agitados
a 1302C durante 1 hora. Luego se afladen bajo vigorosa agita-
cibn, en porciones, en el espacic de 30 minutos 292 g (1 mol)
de &cido etilendiaminotetraacético. Se agita posteriormente
a 120-1304C durante 10 minutos, después de esto se afladen

gota a gota en el espacio de 45 minutos 800 cm3

de anhidrido
de 8cido acético, Despufs de haberse affadido aproximadamente
2/3 de la cantidad del anhidrido se aglomera el contenide del
matraz, y despufs de aproximadamente 5 minutos se descomponen
de nuevos estos aglomerados al proseguir la adicién del anhi-
drido y resulta una suspensibn de grano fino, Se agita poste-
riormente & 130%C durante 1 a8 2 horas. Despufs del enfriamien-

to, el stilendiaminmo-tetra-({&cido metilenfosfénico) se filtra

con succibn y se seca a 1002C,

Rendimiento: 420 g (tebrico 436 g).

EJEMPLD 3

270 g (3,3 moles) de &cido fosforoso son agitados
durante 1 hora a 130°C, Luego se afaden en el espacio de 30
minutes bajo vigorosa agitacifn, en porciones, 191 g (1 mol)
de &cido nitrilotriac@tico. Se agita posteriormente a 130-140¢C
durante 45 minutos, luego se aRaden en porciones, bajo vigoro-
sa agitacifn, en el espacio de una hora 300 g de P205. Por
formacibén de espuma aparece un aumento de volumen de como mé-

ximo 100%. Se agita posteriormente durante 1 a 2 horas a 1302C

y se abtiene un jarabs de color pardo oscuro, Dado que el jara-
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be, al efectuar el enfriamiento, solidifica para formar una

masa dura como la piedra, el jarabe todavia caliente es di-

luido con agua a 25%, Se obtiene una solucifn trangparenta,

de color pardo medio, de nitrilo-tris~(&cido metilenfosféni-
co) que puede ser empleada dirsctamente. Rendimiento: 1196 g
de solucibn al 25%.

Se obtiene en forma sblida nitrilo~tris-(4cido meg
tilenfosfbnice), 8i se diluye el jarabe saliente con agua a
un 50%, Al reposar durante la noche se separa por cristaliza-
cibn nitrilo-tris-(fcido metilenfosfdnico) conin rendimiento

superior a 95%.

------- NOT Ammmmmeee

Se reivindica como nuevo y de propia invencibn:

l,~ Procedimiento para la preparacifin de &cidos
aminometilenfosfénicos, caracterizado porque en el caso de
utilizar 8cido fosforosoc en calided de compuesto de fésfora,
la reaccibn se.lleva a cabo en presencia de sustancias orgé-
nicas y/o inorgénices apropiadas para la absorcifin de agua,
a temperaturas entre 90-1602C, preferiblemente de 120-140°¢C,

2,- Procedimiento segiin la reivindicacifn 1, carac-
terizado porque en calidad de sustancias fijadoras de agua se
utilizan anhidrido de écido acético, anhidride de &cido pro-
pidnico, pentfxido do fHsforo o 8cido sulflirico concentrado

en cantidades al menos esteguibmetricas, preferiblemente en un



exceso de 2 a 3 veces sobre la cantidad esteguibmetrica,
3.~ PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE ACIDOS
AMINOMETILENFOSFONICDS,
Tal como se describe y reivindica en la presente
Memoria Descriptiva, que consta de seis hojas escritas a

méquina por una sola cara,

Madrid, /1 ABR. 1972
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