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MEMORIA DESCRIPTIVA

El presente invento seo rofierc a un procedi -~
miento mejorado para la preparacidn de N-monometilamida
del &cido 0,0-dimetil-ditio-fosforilacétice, Mis oonore-

5 tamente se¢ reficre a mejoras introduecidas en un procedi~
miento conocido, las cuales haoen posible preparar de
forma oontinua un insecticida que puede estar prédctioa -
mente exento de impurezas y ¢on rendimientos excelentes.

En la patente iteliana ne 561,701, & nombre de

10. Monteoatini, se describe un método para la preparacién
de N-monometilamida de dcido 0,0-dimetil-ditio-fosiori-
acdtico a partir de la sel sédica del dcido 0,0-dimetil-
~ditio~fosfbrico, mediante reaccidn con 2-cloroacetil-N-

~a0etamida, segin la reaceidn
15,

OH .
3

0>-SNa+Cl-CH2—-GO—NH—-CH3 —_—
050" g '

0H30 )
A+S—(&IZ~C{)~I‘TB.-—OH3TN&GJ. (1)
. ag . o
En una patente subsiguientc (patente italiana ne 599.091);
habifndose oconstatado gque durante la reaccibn (I) se obe
tienen pobreé rendimientos y que se produce la formaoibn
de grandes oantidades de subprodugtos, entre los que ol
25. més dificil de separar es el fster Q,O—S-trimetilieo del
doido ditiofosfdrico de la férmula 3
o
-8 - GH3 ?

OHy
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s¢ desoribe un procodimionto de dos etapass; la primera
de cuyas etapas comprende 1a reeccidén entre la sal sddica
del 4oido 0,0-dimetil-ditiofosfbrico y el &ster metilico
del 40ido 2~oloroacetil-acdtico,  con formacidn de &stor
metilico de doido 0,0-dimetil-ditio~fosforilacético;
despubs de 1o obal se hace readeionar este (ltimo &ster
metilico con monometilamina pare obtener la amida deseada.
Las rcacciones son las siguientes :
0H30\
P - § Ne + CLCH,0000H; ———3 (1I)

CH
3

CH3
e - § - CH, - C00CH, + NaCl (111)
3

CH 30\

O/E'S'mz“mom:i'fc%m2"*’§
Cily

CH
— - § - OH, COMHGH
CH.O

3 + CH40H (Iv)

3

Ia reagoibn II dmplica la preparacibn do 4cido 0,0-di -
motil-ditiofostérico. '

El &cido 0,0-dimetil-ditiofostdrico es un in ~
termediario Gtil para la preparacibn de Ssteres ditio-
fosfbricos oon actividad pesticida (como el Malathion)



y de sus sales alcalinag (Na, K; HRA) oonstituyendo la
materia prime para la preparacibn do diversos ésteres
tiofosfdriocos (comos por ejemplp, dimetoato, agzinfos-metil
fentoato, NA(mercaptometil—ftalamida)—s-(o,Ondige?ilv

5 ~-ditiofosfate)s que se utiliza on el campo de 1o§:§nseo—
ticidas. e

Este doido se utiliza tambilén en la prgpg;aoién

de salos motélicas que hallen ume amplia aplicacibn como
aditivos para aceites lubricantes y como antioxidentes.

10. En la préctica normal el 4cido 0,0-dimetilditio
~fosfbrico se propara hncicndo reaccionar 4 molés de al~
cohol oon 1 mol de pentasulfuro de fHsforo a wna tempo -
ratura comprcndida entre 302 y 10020, con generacién do
hidrbgeno sulfurade seghn la reaccidn:

15.

Gy

(a) 4CH, OH + PySg meam——dty 2 ‘F = SH + NS
X &, .
mientras que su sal alcalina se prepara mediante mutra -
lizaocidn del 4cido con wme solucibn aouosa de hidrdxidos
0 carbonatos alealinos. Se sabo que oon la reaccibn (a)
se forma una cantidad considerablo de subproductos infi--
tiles; algunos de los cuales son de maturaleze écida
(metil~morcaptano » 4ocido mono-metil~-ditiofosférico): otros
en mayor.cantidad, de naturaloze neutra (disulfuro, Hio-
2e hanhidrido y &ster trimotilico del doido dimetilditio -
fosfbrioo), mis cantidades variables do substancias de
elovada cbullioién no bien identifioadass por lo que es
preemingnte ¢l problema de obiener un producto puro oon

elevados rendimientos.
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Ta roaccidh on masa entre pontasulfuro de fdsfo-
ro y motenol conduce a rendimicntos dol 628~64,4% de Aol
do Gtily; segln pucde deducirse de la literatura, y solo
por medio dc métodos Gtiles (reciolizaoiﬁn de la fracoidn
oleosa de los subproductos) se obitiencn rondimieuvos del
82%-83% del valor tebdrico (Monbtooatini ~ patente italiana
ntm. 596,747 del 4.8.1959). EL procedimiento se carscto-
riza por prolongedos tiempos de la reacoidn (12 horas),
debido a las bajas temperaturas oporativas (202-3020), y,
por consiguicnte, por una baja productividad. '

La téonica realizada on la patentc de MONSANTO
(patentc cstadounidense n? 3.274,300 del 30 de septiecmbro
de 1966) para la preparacibén de dcidos dialquilditio—
fosfbpricos mediante el emplco de pentasulfuros de £Osforos
oon wn oxceso do agufrc (como soluoibn s61ida o como megz—
cla mecénica) es inicamente apropiade pars la preparacibn
de alcohol propilico, butilicos c¢t0ss por cuanto que di -
cha téenica roquiere tempereturas operetivas con las quo
el 4cido dimctil-ditiofosfdrico se descompone en forma
violenta.

Lo obteneibén de un producto con elevados rendi-
nientos depende siempre de tiompos do roaccidn prolonga -
dos y teoaporatures no muy elovadas:; poro ello es indezoa-
ble desde ol punto do vista coondmico y, con frecuencia,
implica una dogradacibn dol producto oon un emﬁeoramionto
de las oalidades.

Esto inconvenients pucde ovitarse con el empleoo
de cantidades cataliticas de iz ( L1 % on peso) que

aumenta la velocidad de la reaocidn entre PySio ¥ los
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aleoholos, dirigiéndola al propio ticmpo hacia 12 pro -
duccibn do doidos 0,0~dialguil~ditiofoafbricos (Monsanto-
patente britdnica ne 1.228.528 dol 10.4.69).

En la produccidn normal ol dcido obtenido ostd
fuertemento ooloreados por lo que requicre una purifica-
¢ibn pera los cmplcos donde sc¢ roquiore un producto in
coloro, Ia patente "LUBRIZOL" (Lubrizol - patente esta -
dounidense ne 3.573.293) reivindica ol empleo de aminas
lincales o hoterociclicas ( £ 5 %) para la produceidn do
productos frccucntomente colorcados on la reaccidn entre
pentasulfuro de fésforo y alcohol o fenol.

La reaccidn ITI debe conducirsc a una temporatura rcla-

tivamentc olovada para que la velocidad de la reaceibn
soa suficiontc. Por otra partes la descomposioiln del pro-
ducto os proporcional a la temperature. Scgin las indica-
cioncg de la patente italiana n? 599.091, la reaccibn
tiene lugar a una temperatura ocomprendida ontre 502 y 55¢
G, bajo agitaoibn durante 6 horas. Cuando la operacidn ’
se lleva @ oabo a temperaturas superiorcs sc obtiene un
aumento proporcional de lag impurczass; pero pueden rodu~
cirse los ticmpos de la reaceibn. Ouvando sc opera a tome
peraturas inforiores es necesario clovar los ticmpos do
la rcaocibn. En este Q1ltimo caso so forman ademis impurc-
zas de olevado punto de cbullicibn que son do dificil oli
minacidn. '
Por otra parte, durante la destilacidn bajo va
oio del 8stor metilico del doido 030-dimetil-ditiofosfo-
rilacbtico sc forman otras impurczasi sc¢ trata de impure-

zag de clevado punto de cbullicifn que guedan parcialmons



5.

10.

15.

25.

te en la oaldera y parcialmente son arrasiradas por ol
éster y rosulbtan lucgoe de dificil eliminzcidn.

La ggggg}égmgi da lugar a rcaccionos sceoundarizs, por lo
que es nocesario no excedor cicrtos limites de tcopera -
turas (tomperaturas comprondidas eantre -15¢ y 102G). Ado-
més, las impurczas arrastrades on las ctapas precedentes
se cncucntran on forma que resulita diffcil su oliminnoibn.
Todavia otro inconvenionte so debc & que ol 8stor metili-
co del 4eido 0,0~-dimetil-ditio-fosforil-acdtico os inso-
luble on agua y, por consiguicnie, la mezela con la golue
cibn aovose de la metilamina causa considerables difioule
tadeos. . _

Scgin una patonte do 1a misma poticiona¥is’ (pa=
tente italiona ne 661.487) la temperatura puede contro -
lerse mediante la adicibn a lo mezeola rcaccional de subs—
tancias que no roaccionen con cl &stor motilico ni ocon la
metilamina, ni tampoco con la N-motilamida rosultantcs
con un punto de cbullicidn clevado oomprendido entre ~158
y +108C y que, micntras s¢ cvaporan, manticnen la tompo-'
rature dontro de limites doscados. Sin ombargos t0do os-
40 no resuclvo ¢l problema del arrastyre de lag impurczass
ni ¢l do la bucne mczela cntre ol Sster metilico y le mo-
lucidn aouosa do metilamina,

Ia poticionaria ha descublorio ahora, y esto
constituye el objoto del ﬁresento invonto, que la prepa-
racibén do la N-momomctilamida dol &cido 0,0-~dimetil-di -
tio-fosforilacdtico pucdo ofecetuarse do modo continuo
seglin un proccdimisnto gue se caractoriza porque compren-

de les otapas siguiontes 3
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1)

2)

3)

Preparcoidn de la sal alcalina decl dcido 0,0-~dimotil-
~ditiofosfbrico mediante 1z rcaccidn do sulfuros de
£ésforo (RZSS’ P4S7, P4SIO) ¥y metanol en prosencia
de tolueno y mediante la reaoccidn sucesiva de la
soluoidn toluénica del dcido 0,0-dimetil~ditio~fog-
fbérico que se ha formado con le solucidn acuosa de
hidretos o ocarbonatos alcalinos.
Ie rcaceibdn ontro lz solucibn acuocsa de la sal alca-
lina del 4cido 0,0~dimctil-ditiofosfbérico y el 2~
~cloroacctato do metilo, a un pH= 5,5 -7y a un2
tomperatura de 802~1008C durantc un ticmpo comprons
dido entre 10 y 15 minutos, con purificacidn subgi -
guionte del dstor metilico del Acido 0,0-dimesil-
~ditiofosfbrico mediantc dostilacibn en corriombe
de vepor a 602-652C y bajo una prosibn de 140-150 mm
do Hgy ¥ oon una rclacidn volumbirica vapor/éstor
iguel a 10 = 25 : 1.
Ia rcaccibn entre Estor metilico del &cido 0,0~di -
nmetil-ditio-fosforilacético y la solucidn acuosa do
monomctilemina, a temperaturas comprondidas ontre 02
y 1020, adicionando continuamento una solucibn do
agon%c fensoactivo on continuo con los roactivos y
rceeiclizando de forma continue partc de la suspen -
sibn formeda, quo contienc la H-monometilamida del
écido 050-dimotil-ditio-fosforilacético, al reactor.

En la rcaccidn entre los sulfurcs de f£ésforo y

¢l metanol ¢s fundamontal el omplco de tolueno on la reao—

cidn por cuanto que

permite una mayor solubilided dcl pentasulfuro ea la
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fage roaccional con un aumento consiguiente de 1&
velooidad de la reaceibn (la rcaceidn tiene lugar on
fasoc homogénea);

-~ pormitc una buena agitacibn de la masa reaccional y
ascguray de cste modoy que cn cada punto de la nasa
reaoccional so encuentre proscnto ¢l oxeoso dec P255
neecsario para complotar la roaoccidn;

- evita rcealentamiontos localcs sobro la intorfaz
motanol/pentasulfuro roesponsables pare la continua -
cidn de la recaceibn con 12 formacidn de subproductos
indesctblesys en particulay; de substancias de clova-—
do punto de cbullicidn;

- actba como un “volante" térmico (ecstabilizador de la
tomperatura) (el azcotropo metanol~tolucno hicrve a
85¢0) impidicndo quo so produzcaﬁ temperaturas eriti-
cas por la descomposicidn cxplosiva del 4cido dimetil-
ditiofosfbricos}

-~ conficrc ostabilidad térmica al 4oido formado quey
en solucidn tolubnica, pormancoc ineoloro y no sufro
dogredacidén durante ol almeconamionto a la temporatus~
tura dol ambientc.

Para ascgurar estas vontajas cs convenionte quo
la cantidad do tolucno soa suporior al 20% on poso de la
maga recaccional,

El procedimionto al tolucno c¢s particularmento
apropiade para pontasulfuros do clevada reectividad quo
roaccionan ocon el metanol de forma tan vigorosa quc haoen
particularmonto critico el control dc la roaccibn fuorhto—

mente oxotbérmica. El procedimicnto realizado por la poti-
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cibnaria de llova a babo 2 la prosibn atmosférica o bajo
ligera picaibn, a tomperatures comprondidas ontre 602 y
75¢C, con una cantidad dc disolvonto superior al 20 %

de la masa roaccional total (P4310 + motanol + tvlueno)
y on presencia de cantidados cataliticas do piridiﬂa
(0401 ~ 045 % del motanoi). Bajo estas condidioncs cs
pbsible obtoner de forma continua une solucidn telmbnica
8ol 4cido 03;0~dimetil-ditiofosfbricos porfectamente inco-
lora y con clovados rendimiontos oporativos ( £ 92 % dol
metanol)s asi como con una productividad tres veces su -~
perior a las que so obtiencn sin disolvente.

Las soluciones tolubnicas son cstables al trens
ourso del tiompo a 1la tomperatura del ambicntc, ain en
prescncia do pontasulfuro.

ILa susosiva fage dc noutralizacidn on una solu~
cibn acuosa de los hidrdxidos alcalinos pormite obtonor
solucionca acuosas dc algquilenditiofosfatos alealinos do
clovada purczas por cuz2nto quo los compucstos noutros (8g
tor trimetilico, tiocanhidride, disulfuro) no son oxtrai ~
dos por la solucibn alecalina y pormenccon totelmonto on
la faso toluénica quc actle asi como purificador de la
sal aloalina,

Ie noutralizacibn de la solucidn tolubnica por
medio de la solucidn de sosa sc cfcotba on continuo, tam—
bién a tomperaturas por cncime de 3000, (contrarismente
a cuanto sc ha afirmado hasta ahora), mantoniondo ol PH,
ontrg 2 y 6 por medio dc un ajustc o rogulseibn apropiado
del reactivo.

Ia solucibn de sal alealina os porfoctamonto
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incolore y csteble alnm & pH 6, con ol transcurso del tiom-
po no sopara productos insolubles y so caracterize por un
bajo oontonido de dstor trimetilico ( € 0,1 %).

Lo scgunda fase de la rcaceibén (reaceibn ontro
la sal aloolina del 4cido ditiofosfoirico y cl 8stor mo -
tilico del Aoido 2-cloroacltico y purificacidn dol 8stor
motilico ddl 4cido 0,0-dimetilitiofosfonilacdtico por dos-
tilacidn on corriontc de vapor) se llova a cabo, dc pro-
feroneins preealentande lo més rdpido posible los roac -~
tivos antos do le roaccidn y producicndo lucgo la roac -
cibn apropinda. Scgln una realizacidn del proccdimiento
el prcoalentado do los reactivos, 1a rcaceibén y ol com—
plotado de la roaceidn sc llova @ cabo on tres rocipion-
teg scparadesy con éascada, con un ticmpo de pormencncis
cn cada rcoipicntc de 5 minutos, bajo vigorosa agitecidn
¥ on prcsoncia de un ncutralizndor (por cjomplo bicarbo—
nato sbdico). |

4 la salida dol reactor o rcoctores de condon:-
secibn so lave por 1o goncral con agun ol éstor metilioco
del 4cido 0,0-dimctilfosforilacético y lucgo so conduco
a la dcstilacidn on capa dolgaday on contracorriontc oon
vapor oon la rclacibn vapor/éstcr antcs citada. En 12 oa~
boza do 1o oolumua gc recogen y soparan log acoites do
baja obullieibn; cl 8stor purificedo quo so rocoge on ol
fondo so llova a amidacidn, de profercneia despuds do wn
lovado oon agud.

En ocunanto & la tercora fase (rcaccidn dol 8s -
tor motilioo dol dcido 0,0-dimetil-ditio-fosforilacitioo

con solucidn de m.tilamina) ol ompleo de un surfactanto
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conduce a resultados inesperados.

En ofcotor rosudta que ol agentc tonsoactivo,
adomis de favorocor una mayor peonctrabilidad do las dos
fases (ol éstor motilico del 4oido 0,0-dimotil-ditio-fos-
forilacltioo y la solucibn acuosa do la monomotilamina),
poscc la propicdad de mantoncr on omulsibn algunas impu~-
rozas orgénioas (0l propio Gstor metilico, ol &stcr tri-
motilico ¢

Gty

- - CH3: otec.)

Gy
y unas pocas impurczas idnicas (tal oomo, por cjemplos
gsalos ambnicas cuaternarias guoy de 0tro modoy quedarien
incluidas on le N-metilemide del 4cido 0,0-dimotil-ditio-
fosfbérico, haciéﬁdola mis tbxioca, untuosa al tacto y do
dificil conscrvacidn. Los agentos tonsoactivos que han
demostrado mayor ofcctividad son los anifnicos; cntro Gs-
tos han dado c¢xeclentes reosultados los surfactantes a ba-
so de sulfomatos do alquilo o arilo como ol Sccapur do
Buging Fasoh (n.alquilsulfonato gbdico 60% + polioximotil
glicol 26% + Hzp 14%) o Alaysol 2P de Montcéison (benoon=
sulfornto sbdico 28% + polifpsfato). Do aste modo pucde
roducirsc oonsidorablémentod!, ticmpo do la recaceidn. BL
rociclo de parte de la susponsibn sirve tanto para acclo-
rar la roaccifn como para séparar, por cfoeto dol tongioe
activo presonte on el roactor, las impurczas proscntos.

Para ilusirar mejor ¢l concepto inventivo de es~

te invento se ofrece ol cjomplo siguicnice:
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EJEMPLO

Fago 1.-

En un rcactor dec 2 litros so alimontan, de for-
mo continua, bajo condicioncs operativass 770 g/ do pon-
tasulfuro do fbsforo (346 moles); 435 g/h de motanolk
(13,42 molos) y 652 g/h do toluono (adicionsdo con 1 g
do piridina). ¥

Lo rcaccidn so desarrolla bajo prosidn atmos —
férica, agitando a 702C y con un ticmpo medio de porma -
noncia do los rozetivos on ol reoactor do 45 minutos.

Sc climino a través de un condensader de roflujo ¢l hi-
drdgeno sulfurado que sc desarrolla durantc 1o roaqciénp
micntras que ol liquido rcaccionndo, que salc on 'Sorti-
nuo del roactor so filtra para soparar el P4slo arrastre~
do. Ia solucidn tolulnica asi Piltrada (1725 g) sc pro-
scnta oomo un liquido incoloro (dio = 1,086) ostoblo fron
tc al tiompo y contonicndo ol 58% do dcido dimetilditio
fogfbrico y 4-5% do subproductvs dcidis y noutros (tiocan—
hidrido disulfuro y &ster trimciilico dol Scido dimotil-
ditiofosfbdrico).

El rondimicnto on 4cido dimetilditiofosférico
asciondo al 91-93% dcl motenol alimentado.

Lucgo so noutraliza 1o solucidn toludnica on
continuo on un recactor de 1 1litro on ¢l ques bajo vigo-
rosa agitaoidn, sc introducc junto ocon uma solucidn do
NaOH al 20% (1320 g/h). Sc ajusta a le tomperatura do 1a
rcaceidn o una fomporatura comprondida cntro 408 y 5020
(por medio de rofrigerzcibn dol roector con agua) ¥y so

manticne ol pH oporativo a 5-6 mediantc rcgulacidén apro-
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piade do laa solucloncs cntrantess

Bl liquido sc mezecla rdpidamente a la salida
dol noutralizador on une fasc orgénica (suporior = toluo—
no + impurczes ndutras) y cn une fasc acuosa (inforior =
ague + sal sbdics dol &cido).

Ia solucidn acuosa (2336 g a concentracidn ddl
47,5-48% do sel sbdica, contonicndo & 0;1 % de &ster fri~
motilico y € 0,15 % dec otras substancias tiofosfororgd-
nicas) ¢s incolora y pormencec imrltored2 @ un pH compron
dido ontre 255 y 6,0. '
Fasc 2~ _

En tres reactores oguipados oon agitador: tor
ndmetro de immcrsidns refrigerentc do roflujo y conceta—
dos cn cascada sc alimenta por arrastre, de forma conbi-
nva y simulitdneca:
une. solucidn souwosa al 38% dc sal

sbdica del &cido 0,0-dimetil~

-ditiofosfbrico 1,696 g/h.
2-¢lorocacci>to do metilo 461,5 g/h.
Una solueidn ol 10% do Ne,003 107:4 g/h,

E1l %icmpo de permancncia on cada reoactory bajo
vigorosa agitaoibn, ¢s de 5 minutos. En ¢l primer roco -
tor sc mantionc la temporatura intorna alrcdedor de 80e0
Y ol reoactor sirve como un preocalefactor y on ol scgundo
¥y tereor reaotor la temporatura os do 98eC.

Bl 1liquido cn la salide dol rcactor sc onfria
cn un condonsador y sc recogo cn un decantador on ol quoe
sc sopara ¢l &stor bruto, lucgo sc lave y sc conducc al

pre~calcfactor que 1o lleva a 802C a la cabeza de una go-
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lume 8o destilacidn (difmotro = 30 mmy 2lto = 1500 mm -
llcns de anillos de Reshing y cstabilizada térmicamente
& 9020C) on contracorricntc con ol vapor, bajo las condi-

cioncs siguiontcs @

5. Alimentzoibn del Sstor brato 150 g/1 de columna/q.
" " vapor 205 ¢/1 deo columna/h
Tomperatura on la cabeza do la
culumna(salidn) 608 C
Prcsibn rosidual 160 mm de Hg, |
10. El vapor formrdo con las impurdzas proscnta un

ozeotropo con un punto de obullicidn = 602-652¢ porrdc -
bajo dc 140-160 mm de Hgy cuyo azcotropo sc rocoge ca la
caboze de la columnz.
ELl {stor pasa al fondo de la columna cn dondes
15. despuls éo lavedo, queda listo pore la fasc sucosiva. Io
valoracibn del producto puro ascicnéc al 98%, micntras
que ol rondimicnto cs del 78% dcl clorozcotato metilioco
alimentado.
Faso 3.-
20. En un rcactor deo 4 litros, onfriado con hiclo
a 02C y cquipado con agitador sc alimenta dc forme conti-
nua y simulténoas
Une solucibn 2l 34% do CH,1H, 208,32 g/h
Esteor metilico del fcido 0,0-di=
25, metil-ditio~-fosforilecttico 425,9 g/h
Ague contenicndo ol 3,3% de Alarsol 2P 352,77 ¢/h
Sc¢ conceta al roactors @ través de un eonducto
colector para la suspensidn de robosamionto, & una contri-

fuga pare la recuporacibn do los cristalcs; ontre la cone
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trifuge y ¢l roactor ¢l conducto conticnc un derivador
guecs mercced & una bombz, pucde reciclar partc de la sus ~
ponsibn al reactor.
EL tiompo dc permancneia on cl reactor os do 3
Se horasy micniras que ¢l rcciclo do la suspchsidn éof%os -
pondc & una velocidad de 60-80 1/4.
La torta do cristalos obtonida cn la oentfifuga
(2 2.000 r.pem., con un filtro dc fibra sintética) sc
trate primoro oon agua contcniondo 0,2 % do Alarsol.a 080
10. (relacibn do aguwa/cristal = 0,4) recciclendo tros vooes b
las agues s2licnics y lucgo con agua desionizada (rola -~
cibn de cristeles/agua = 0,8). Por ltime la toric de
cristelcs s¢ sceo normalmente al airc. -
Do ostc modo sc obticnen 365 g/h de-bonitos
15. - cristoeles do F~mctilamida del #cido 0,0~dimetil-ditio~
~fosforilacltico, incoloros o inodoros, con un punto do

cbullioibn = 5080, que mucstren 1o composicibn siguion -

to ¢
R-motilamida 99 %
204 Estor trimctilico del dcido ditio-
fosfbrico 0:2 %
Estor motilico del Acido 0,0-dimctil-
ditio-fosforilacético 0:4 %
B0 0:4 %
25, E1l rondinmicnto os dol 88-90% dol &stor metilico

del écido 0s0~dimctilditio-fosforilacdtico.

REIVINDICACIONES

Doesorito ol objeto dol prescntc invonto so docla

ran nucvas y do propia invencidn las siguiontes roivindi-
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caciones con prioridad italiena ne 19333 A/74 dol 1l1.l. 74,
30136 A/74 dol 3.12.74 y 30137 A/T4 dol 3.12.74.

l.~ Procodimicnto continuo mejorado para la
preparacidn do Hemonometilamide dol dcido 0yO0-dimctil-
~ditio~fosforilacdtico, caractorizados porques én}una
primcra fase sc propera ol deido 0,0-dimotil-ditiofosfd-
rico hacionde roaccionar sulfuros do fdsforo, (como
P,S51 Péslo): oon metanol on prescncia de tolucno como
disolvonics ¥ porguc lucgo sc salifica ol fcido on solu-
0ibn tolulnicn con win solucidm couosa do hidratos o car—
bonatos alealinos; on wna scgunda fasc, la solucidn acuo~
sa do la sal aloalina dol 4cido 0,0-dimotilditiofosfbri-
cos Obtconida on la fase proccéents, sc¢ hace roaccionar
con ol Sstur motilico dol dcido 2-cloroacltico o un
pH = 55 = Ty y 2 una tomperature do 80~1008C, duranto
tiocmpos do rcaccidn comprondidos cntre 10 y 15 minutos,
¥ porguc cl ostor metilico dol foido 0,0-dimctil-ditiom
~fosforilacétioo quc so ha formado so purifica lucgo por
destilcoibn on corrionto de vapor & 60-6520; a una pro -
sibn do 140~150 mm dec Hg y con und rclacidn volumbtrica
vapor/éster do 10-25.: 15 yy por Gltimo, ol Sstor obto-
nido en le fesc preoccdonic sc haco rcascionar con ung
solucifn aouose do metilamina a 02-1020, cn prescncia do
un agente tensoactivos porque parfo do la suspensidn
rosultantc, que conticne N-metilamide deol deido 0,0-dimo~
til-ditio~fosforilacdtico quc sc ha formado, so rocicla
haoia ol proplo rcactoxr.

2.~ Proccdimicnto, dc oconformidad con lz rci-

vindicaeibn 1, carzctorizado porguc la preparacibdn cn
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la priméré fabe dol Adids 0,0~dinetil-ditivPdstdrido do
llova o dabo a ia prosidn apmosférida ¥ & iemperatubas
comprcndidas ontre 608 y 7500, déﬁ,un tiompt de pormancn
cia on ol rocactor do 30 a 60 minhtos, on ﬁrcsenbia de
cantidades catalitices do piridinn 4 bades piridinieas
comprondidas ontre 0,01 y 0,5 % on poso de la suma botal

dec los roactivos oh opcracidn. .

3.~ Proccdimiontd, do obnformidad con la roi-
vindicecibn 1, caractorizado porque antes do roacciomar
cn la sogunde fasc del proceso lo sal sbdica del 4eido
0;0-dimotilditio-fosférico con ol Gstor motilico del

deido 2~cloroacitico, sc caliontan proviemcntc los dos
K il

roactivos, lo més rdpidamcnto posiblecy hesta 70§é8020.

4.~ Proccdimicnto, dc conformided con la rci-
vindicacibn 1, carzctcrizado porgue ¢l agentc tonsoacti-
vo adicidnado cn lo Altima fasc dcl proceso al Sstor mo=-
tiliéo dol &cido 0,0-dimetil-ditio-fosforilacltico que

. 4 . s
roacciona con la solucion acuosza do meotilamina, ¢s un

" agento tonmoactivo anibnico qlic comtionc un sulfonato de

alquilo o de arilo.
5~ Procodimicnto continuo mcjorado paré la

proparacibn do N-monomctilamida dol dcide 0,0-dimotil-

~ditio-fosforilacdtico.

Scghn sc deseribe y roivindieca on la prosonte
memoria doscriptiva que consta do 18 hojas foliadas y os=—

critas o mfquina por une sola carc.
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