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MEMORIA DESCRIPTIVA

E l presente invento so re fiero  a un procedí -  

miento mejorado para la  preparación de N-monometilamida 

del áoido O *0-d im etil-d itio-fosforilaoético* Más concre­

tamente se re fie re  a mejoras introducidas en un procedi­

miento oonocido? la s  cuales haoen posible preparar de 

forma oontínua un insecticida que puede estar práctioa -  

mente exento de impurezas y con rendimientos excelentes.

En la  patente ita lian a  na 561,701* a nombre de 

Monteoatiniy se describe un método para la  preparación 

de N-monometilamida de ácido 0 * O -dim etil-ditio-fosf orü- 

acótico a p a rtir  de la  sa l sódica del ácido OyO-dimetil- 

-d itio -fo s fó r ico , mediante reacción con 2-oloroacetil-N - 

-aoetamida, según la  reacción :

CĤO-.
^3? -  S Na + C1 -  CH2 -  CO -  NH -  CĤ  ------— -

CH3O g

OĤO-

cn^a
+ s -  CHg -  00 -  Na -  CĤ  + NaOl ( i)

En una patente subsiguiente (patente ita lian a na 599.091)? 

habiéndose oonstatado que durante la  reacción ( I )  se ob­

tienen pobres rendimientos y que se produce la  formación 

de grandes oantidades de subproductos? entre los que e l 

más d if io i l  de separar es e l áster 0?0-S-trim etilioo del 

ácido d itio fosfórico  de la  fórmula :

CH3'

S -  (2^ ?

25
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5.

10.

se desoribe un procedimiento g,o dos etapas# la  primera 

de cuyas etapas comprende la  reacción entre la  sal sódioa 

del ácido O#O -dim etil-ditiofosfórico y e l  Óster m etílico 

del ácido 2 -o loroacetil-acético ,- oon formación de áster 

metílioo da ácido 0#0-d im etil-d itio -fo sforilacético ; 

después do lo  cual se hace reaccionar este último áster 

m etílico oon monometilamina para obtener la  amida deseada.

Las reacciones son la s  siguientes :

S Na + CICHgCOOCHj ( I I )

15.

OHg -  OOOCĤ + NaCl ( I I I )

20

CHg -  COOCĤ + CĤ NHg--------->

S -  OHg OONHCĤ + CĤOH (IV)

25. La p o c i ó n  I I  implica la  preparación de ácido 0 ,0 -d i -  
m etil-d itio fosfórioo .

E l ácido 0#0-dim etil-d itiofosfórico es un in -  

termediario ú t i l  para la  preparación do ásteres d itio - 

fosfúricos con actividad pesticida (como e l Malathion)
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y de sus sales a lca lin as (Na* K* NR̂ ) constituyendo la  

materia prima para la  preparación de diversos esteres 

tiofosfórioos(comO; por ejemplo* dimetoato* azinfos-m etil 

fentoato* N-(mercaptometil-ftalamida)-5-(0*0-dimetil— 

-d itio fo sfa to )*  que se u tiliza  en e l  oampo de los.in sec­

tic id as .

Este ácido se u tiliza  tambión en la  preparación 

de sales metálicas que hallan una amplia aplicación como 

aditivos para aceites  lubricantes y como antioxidantes.

En la  práctica normal e l ácido 0 * 0-dime*cilditio 

-fosfórico  se prepara haciendo reaccionar 4 moles de a l­

cohol oon 1 mol de pentasulfuro de fósforo a una tempo — 

ratura oomprendida entre 303 y 10030* oon generación do 

hidrógeno sulfurado según la  reaooión:

(a) 4CĤ  OH + PgS^

OH.

CS-

- SH + NgS

mientras que su sa l alcalina se prepara mediante nautra -  

lización  del ácido oon una sqlución aouosa do hidróxidos 

o oarboratos aloalinos. Se sabo que oon la  reaooión (a) 

se forma una cantidad considerablo. de subproductos inúr* 

t i le s *  algunos de los cuales son do naturaleza áoida 

( metil-morcaptaño * ácido mono-metil-ditiofosfórico)* otros 

en mayor o antidad, de naturaleza neutra (disulfuro* t io -  

hanhídrido y óster trim otilico  del ácido dim etilditio -  

fosfórico)* más cantidades variables do substancias de 

elevada ebullioión no bien identificadas* por lo que es 

preeminente e l  problema de obtener un producto puro oon 

elevados rendimientos.
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La reacción en masa entre pontasulfuro de fósfo­

ro y motanol oonduce a rendimientos del 62)8-64)4% do áoi 

do ú til)  según puede deducirse do la  lite ra tu ra ) y solo 

por medio do mótodos ú tiles  (reciolizaoión de la  fracoión 

5. oleosa do los subproductos) se obtienen rendimientos del

82%-83% del valor teórico (Montooatini -  patente ita lian a  

núnn 596.747 del 4 .8 .1959). E l procedimiento se caracte­

riza  por prolongados tiempos de la  reacción (12 horas)) 

debido a la s  bajas temperaturas operativas (20C-308C)) y, 

10. por consiguiente) por una baja productividad.

La técnica realizada en la  patento de MONSANTO 

(patento estadounidense ns 3.274)300 del 30 de septiembre 

de 1966) para la  preparación de ácidos d ia lq u ild itio - 

fosfpricos mediante e l  empleo do pontasulfnros de fósforo) 

15. oon un exceso de azufro (como soluoión sólida o como mez­

cla mecánica) es únicamente apropiada para la  preparaoión 

do aloohel propilioo, bu tilico ) oto.) por cuanto que di -  

cha técnica requiere temperaturas operativas oon la s  que 

e l  ácido d im otil-d itiofosfórico se descompone en forma 

20. violenta.

La obtención de un producto con elevados rendi­

mientos dependo siempre de tiempos do reacción prolonga -  

dos y temperaturas no muy elevadas) poro ello  es indesea­

ble desdo e l  punto do v ista  eoonómico y) oon frecuencia)

25. implica una degradación dol produoto oon un empeoramiento

de las  oalidades.

Esto inconveniente puede evitarse con e l  empleo 

de cantidades o a ta litic a s  do NĤ ( <(1 % en peso) que 

aumenta la  velocidad de la  reaoción entre P̂ S-̂ Q y los



alcoholesy dirigiéndola a l propio tiempo hacia la  pro -  

ducción do ácidos 0*0-d ialquil-d itiofosfórioos (Monsanto- 

patcnto británica na 1.228.528 dol 10.4*69).

En la  producción normal e l ácido obtenido está 

fuertemente coloreado ̂  por lo que requiero una purifica­

ción para los empleos donde se roquiore un producto in -  

coloro. La patente "LUBRIZOL" (Lubrizol -  patente esta -  

dounidonse ns 3.573.293) reivindica e l empleo de aminas 

lin ea les o hoterocíolicas ( ^  5 %) para la  producción do 

productos frccuontomonto coloreados en la  reacción entre 

pontasulfuro de fósforo y alcohol o fenol.

La reacción I I I  debe conducirse a una temperatura rela­

tivamente elevada para que la  velocidad de la  reacción 

sea su fic ien te. Por otra parto* la  descomposición dol pro­

ducto os proporcional a la  temperatura. Según las  indica­

ciones do la  patento ita lian a  n$ 599.091* la  reacción 

tiene lugar a una temperatura comprendida entre 50a y 55a 

C* bajo agitación durante 6 horas. Cuando la  operación 

se lleva a oabo a temperaturas supcrloros so obtiene un 

aumento proporcional de la s  impurezas* pero pueden redu­

c irse  los tiempos de la  reacción. Cuando so opera a tem­

peraturas in foriores es necesario elevar los tiempos do 

la  rcaoción. En este último caso so forman además impure­

zas de elevado punto de ebullición que son do d if í c i l  é l i  

minación.
Por otra parte* durante la  destilación bajo va­

cío del óstor m etílico del áoido 0*0-d im otil-d itiofosfo- 

rilaoótioo  se forman otras impurezas* se tra ta  de impure­

zas do elevado punto de ebullioión quo quedan parcialmen­



te  en la  oaldcra y parcialmente son arrastradas por e l  

áster y resultan luego de d i f í c i l  eliminación.

La roaooión IV da lugar a reacciones sooundarias? por lo 

que es necesario no exceder c ierto s lim ites do tempera -  

turas (temperaturas comprendidas entro -15& y 10&C). Ade­

más? la s  impurezas arrastradas en la s  etapas precedentes 

se encuentran on forma que resu lta  d i f íc i l  su eliminación 

Todavía otro inconveniente so debo a que el áster m etíli­

co del áoido 0 ,0 -d im etil-d itio -fo sfo ril-acó tico  os inso­

luble on agua y? por consiguiente? la  mezcla con la  solu­

ción aouosa de la  metilamina causa considerables d ificu l­

tados.
Según una patento de la  misma peticionaria* (pa­

tente ita lian a  na 661.487) la  temperatura puedo contro -  

la r  so mediante la  adición a la  mezola roaccional de subs­

tancias quo no roaccionen con e l  óster m etílico n i con la  

metilamina? n i tampoco con la  N-motilamida rosultantc? 

con un punto do ebullición elevado comprendido entro -15s 

y +10R0 y quo? mientras so evaporan? mantienen la  tempe­

ratura dentro do lím ites dosoados. Sin embargo? todo es­

to no resuelvo e l  problema del arrastro do la s  impurezas? 

n i e l do la  buena mezcla entro e l  óster metílico y la  so­

lución aouosa do metilamina.

La peticionaria ha descubierto ahora? y esto 

constituyo e l objoto del presento invento? que la  prepa­

ración do la  N-monomotilamida del ácido 0?0-dim etil-di -  

tio -fo sfo rila có tico  puedo ofectuarso do modo continuo 

según un procedimiento que so caracteriza porque compren­

de la s  otapas siguiontos :
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1) Preparación do la  sal a lca lin a  dol ácido OiO-dimotil- 

-d itio fo sfó rico  mediante la  rcaoción do sulfuros do 

fósforo (R2S^! P^Sy! P ^S^) y motanol on presencia

de tolueno y mediante la  reaoción sucesiva de la  

soluoión tolucnica dol ácido 0 )0-d im ctil-d itio -fes­

férico  que se ha formado con la  solución acuosa de 

hidratos o carbonatos alcalinos.

2) La reacción entro la  solución acuosa do la  s a l alca­

lin a  dol ácido OíO-dim otil-ditiofosfórico y e l  2- 

-oloroaootato do metilo! a u n p H = 5 j 5 - 7 y a  una 

temperatura do 803-1003 0 durante un tiempo compren­

dido entro 10 y 15 minutos! con purificación subsi -

guíente dol áster m etílico dol ácido 0!0-dim otil- 

-d itio fo sfó rico  mediante dostilación en corriente 

do vapor a 603-653C y bajo una presión do 140-150 mm 

do Hg! y oon una relación  volumétrica vapor/óster 

igual a 10 y 25 : 1.

3) La reacción entro áster m etílico dol ácido (hO-di -  

m etil-d itio -fo sfo rilacctio o  y la  solución acuosa do 

monomctilamina! a temperaturas comprendidas entro 03 

y 1030! adicionando continuamente una solución do 

agento tensoactivo on oontinuo con los reactivos y 

rcciolizando de forma continua parto de la  suspon -  

sión formada! que contieno la  N-monomotilamida del 

ácido O yO -dim ctil-ditio-fosforilacctico! a l reactor.
En la  reacción entro los sulfuros do fósforo y 

o l motanol os fundamental e l empleo do tolueno en la  reao­
ción por cuanto que :

-  permite una mayor solubilidad dol pontasulfuro en la
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fase roaocional con un aumento consiguiente do la  

velocidad do la  reacción ( la  reacción tiene lugar en 

faso homogénea)?

-  permito una buena agitación do la  masa roaocional y

5. asegura? do esto modo; que en cada punto do la  masa

roaocional so encuentro prosonto ol exceso do 

necesario para completar la  roaoción?

-  evita recalentamientos locales sobro la  in terfaz 

motanol/pcntasulfuro responsables para la  continua -

10. ción de la  roaoción con la  formación do subproductos

indeseables y? en particular? de substancias do eleva­

do punto do ebullición?

-  actúa como un "volante" térmico (estabilizador do la  

temperatura) (e l  azcotropo motanol-tolucno hiervo a

15. 853C) impidiendo quo so produzcan temperaturas c r i t i ­

cas por la  descomposición explosiva dol ácido dimctilr- 

d itiofosfórico?

-  confiere estabilidad térmica a l  ácido formado quo? 

en solución toluénica? pormanooo incoloro y no sufro

20. dogradaoión durante ol almacenamiento a la  temporatu-

tura dol ambiento.

Para asegurar estas ventajas os convoniontc quo 

la  cantidad do tolueno sea superior a l  20% on poso de la  

masa roaocional.

25. E l procedimiento a l  tolueno os particularmente

apropiado para pontasulfuros do elevada reactividad quo 

roaocionan oon e l  motanol do forma tan vigorosa quo haoon 

particularmente c r it ic o  o l control do la  roaoción fuerte­

mente exotérmica. E l procedimiento realizado por la  p o ti-



cibnaria de llev a  a cabo a la  presión atmosférica o bajo 

lig era  presión! a temperaturas comprondiáas ontro 60s y 

75^0, con una cantidad do disolvonto superior a l  20 % 

de la  masa roaccional to ta l (P^S^o + mctanol + tolueno) 

y en presencia de cantidados c a ta lít ic a s  do piridina 

(t),Ól -  0^5 % del motanoi). Bajo estas condiciones os 

pbsiblo obtener do forma continua ana solución toluónioa 

del ácido O^O-dimotil-ditiofosfórico, perfectamente inco­

lora y con elevados rendimientos operativos ( <( 92 % del 

motanoi), a s i  como con una productividad tros voces su -  

perior a la s  que so obtienen sin disolvente.

Las soluciones toluónicas son establos a l  trans 

curso del tiempo a la  temperatura del ambiento, aún en 

presencia do pontasulfuro.

La subosiva fase de neutralización en una solur- 

ción acuosa de los hidróxidos alcalinos permito obtener 

soluciones acuosas do alquilcnditiofosfatos alcalinos do 

elevada pureza, por cuanto que los compuestos neutros (ó̂ s 

te r  trim otilioo , tioanhldrido, disulfuro) no son oxtrai -  

dos por la  solución alcalina y pormanooon totalmonto on 

la  fase toluénica que actúa a s í como purificador de la  

sa l a lca lin a .

La neutralización do la  solución toluónica por 

medio do la  solución do sosa so ofootúa on continuo, tam­

bién a temperaturas por encima do 30aC, (contrariamente 

a cuanto so ha afirmado hasta ahora), mantoniondo e l  pH, 

entro. 2 y 6 por medio de un ajusto o rogulaoión apropiado 

dol reactivo.

La solución do sa l alcalin a es porfoctamonto



incolora y establo aún a pH 6, con ol transcurso del tiem­

po no sopara productos insolubles y so caracteriza por un 

bajo oontcnido de áster trim etilioo  ( ^ 0 ,1  %).

La segunda fase de la  roaooión (reacción entro 

la  sal aloalina del ácido d itiofosfú rico  y e l  áster me -  

t i l i c o  del áoido 2-cloroacótico y purificación del áster 

motilioo dcEL ácido 0 ,0-d im otiltiofosfonilacótico  por des­

tila c ió n  en corriontc de vapor) so lleva a cabo, do pre­

ferencia, procalontando lo más rápido posiblo los roao -  

tivos antos do la  reacción y produciendo luego la  roac -  

oión apropiada. Según una realización  del procedimiento 

el prcoalentado do los reactivos, la  reacción y o l com­

pletado de la  reacción so 11ova a cabo en tros recipien­

tes separados, en cascada, con un tiempo do permanencia 

en cada rcoipicnto do 5 minutos, bajo vigorosa agitación 

y en presencia do un ncutralizador (por ejemplo bicarbo­

nato sódico).

A la  salida dol reactor o reactores do conden­

sación se lava por lo  general con agua e l áster m etílico 

dol ácido 0 ,0-d im otilfosforilacótico  y luego so conduce 

a la  destilación  en capa dolgada, en contracorriente con 

vapor oon la  relación  vapor/óster antes citada. En la  oa­

boza do la  oolumna so recogen y soparan los aceites do 

baja obullición ; e l  áster purificado quo so recoge en ol 

fondo so llova a amidación, de preferencia dcspuós do un 

lavado oon agua.

En ouanto a la  tcrcora faso (reacción dol 6s — 

te r  motilioo dol ácido 0 ,0 -d im o til-d itio -fo sfo rilac ítio o  

con solución do m^tilamina) e l  omploo do un surfactanto
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10.

20.

conduce a resaltados inesperados.
En ofeoto, rosulta quo e l agente tonsoaotivo, 

además do favorecer una mayor penotrabilidad do la s  dos 

fases (o l óstor m etílico del ácido 0 ,0 -d im etil-d itio -fo s-

posoc la  propiedad do mantener on emulsión algunas impu­

rezas orgánicas (o l propio óstor m etílico, e l óstcr t r i -  

m ctílico :

y unas pocas impurezas iónicas ( ta l  oomo, por ejemplo, 

sales amónicas cuaternarias que, do otro modo, quedarían 

incluidas on la  N-mctilamida del ácido 0 ,0-d im otil-d itio - 

fosfórico , haciéndola más tóxioa, untuosa a l  tacto y do 

d i f í c i l  conservación. Los agentes tonsoactivos que han 

demostrado mayor efectividad son los aniónicos i entro és­

tos han dado excelentes resultados los surfactantes a ba­

so de sulfonatos do alquilo o a r ilo  oomo ol Socapar do 

Busing Fasoh (n.alquilsulfonato sódico 60% + polioximotil 

g lic o l 26% + HgO 14%) o Alajfsol 2P de Montedison (benoon- 

sulfonato sódico 28% + p o lifp sfato ). Do esto modo puedo 

reducirse considerablemente ct, tiempo do la  reacción. E l 

rec ic lo  do parto do la  suspensión sirve tanto para acele­

rar la  reacción como para separar, por efecto dol tensión 

activo presente en e l  reactor, la s  impurezas presentes.

Para ilu stra r  mejor o l concepto invontiyo de es­

to invento se ofroce ol ejemplo siguiente.:

fo rilacé tio o  y la  solución acuosa do la  monomotilamina),
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E J E M P L O

Faso 1 .-

En un reactor de 2 l i t r o s  so a l  imontan; do for­

ma continua; bajo condicionas operativas; 770 g/h de pon- 

tasulfu.ro do fósforo (346 molos); 435 g/h de mctanol 

(13;42 molos) y 652 g/h do tolueno (adicionado con 1 g 

do p irid ina).

La reacción so desarrolla bajo presión atmos -  

fórioa, agitando a 70BC y con un tiempo medio do perma -  

noncia do los reactivos en e l reactor do 45 minutos.

Se elimina a travós do un condensador do roflu jo  e l hi­

drógeno sulfurado que so desarrolla durante la  reacción; 

mientras que e l  liquido reaccionado; que sale en conti­

nuo del reactor so f i l t r a  para separar e l  P̂ s-̂ Q arrastra­

do. La solución tolucnica a s i f iltra d a  (1725 g) so pre­

senta oomo un liquido incoloro (d ^  = 1;086) establo fren 

te  a l  tiompo y conteniendo e l 58% do ácido dim otilditio 

fosfórico  y 4-5% de subproductos ácidos y neutros (tioan - 

hidrido disulfuro y óster trim etilioo  del ácido dim otil- 

d itio fo sfó rico ).

E l rendimiento en ácido dim otilditiofosfórico 

asciendo a l  91-93% del motanol alimentado.

Luego so neutraliza la  solución toluónica on 

continuo on un reactor de 1 l i t r o  en e l que; bajo vigo­

rosa agitación? so introduce junto oon una solución do 

NaOH a l  20% (1320 g/h). Se a ju sta  a la  temperatura do la  

reacción a una temperatura comprendida entro 40B y 50ac 

(por medio do refrigeración  dol roaotor con agua) y so 

mantiene e l pH operativo a 5-6 mediante regulación apro-
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piada do la s  soluciones entrantes^

E l líquido so mezcla rápidamente a la  salida 

del noutralizador en una fase orgánica ( superior = toluo- 

no + impurezas neutras) y en úna fase aouosa (in ferio r  = 

5. agua + sal sódica del ácido).

La solución acuosa (2336 g a concentración ddL 

47?5-48% do sal sódica? conteniendo <(0?1 % do ester t r i -  

motllico y O? 15 % do otras substancias tiofosfororgá- 

nicas) os incolora y permanece inalterada a un pH compren 

10. dido entro 2?5 y 6?0.

Faso 2^***

En tros reactores oquipados oon agitador: te r ­

mómetro do inmersión? refrigerante do reflu jo  y conecta­

dos en cascada se alimenta por arrastre? de forma conti- 

15* nua y simultánea:

una soluoión aouosa a l 38% de sal 

sódica dol ácido 0?0-dim otil-

-d itio fo sfó rico  1?696 g/li.

2-cloroacctnto do metilo 461?5

20. Una solución a l  10% do Nâ CÔ  107?4 g/h.

E l tiempo de permanencia on cada reactor? bajo 

vigorosa agitación? es de 5 minutos. En el primer roao -  

to r  so mantiene la  temperatura interna alrededor de 80e0 

y e l reactor sirvo como un procalefactor y on el* segundo 

25. y tercer roaotor la  temperatura os do 98aC.

E l líquido en la  salida dol reactor se onfría 

en un condensador y so recoge on un decantador en e l  quo 

so separa e l  áster bruto, luego se lava y se conduce a l 

pro-calefactor quo lo lleva a 80ac a la  cabeza de una 00-
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5.

10.

15.

20.

25.

lucna.do destilación (diámetro = 30 mm, alto  = 1500 mm -  

llena do an illo s  do Rashing y estabilizada tórmicamonto 

a 900c) on contracorriente con e l  vapor* bajo la s  condi­

ciones siguientes :

Alimentación del óstor broto 

" " vapor

Temperatora on la  caboza do la  

o-^lumna(salida)

Presión residual

E l vapor formado con la s  impurdzas presenta un 

azootropo con un punto do obullición = 60B-65BC por do -  

bajo de 140-160 mm do Hg, cuyo azcotropo so recoge on la  
cabeza do la  columna.

E l óstor pasa a l  fondo do la  columna on donde*

150 g /l  do columna/h. 

205 g /l do columna/^

60ac

160 mm do Hg.

dospuós do lavado* queda l is to  para la  fase sucesiva. La 

valoración dol producto puro asciendo a l  98%* mientras 

que o l rendimiento os dol 78% dol cloroacotato motilioo 
alimentado.

Faso 3. -

En un reactor do 4 litro s *  enfriado oon hielo 

a OBC y equipado con agitador so alimenta do forma conti­
nua y simultanea:

Una solución a l  34% do CĤ IiHg 208*32 g/h

E ster m etílico del ácido 0 ,0 -d i-

m otil-d itio -fosforilaoótico  425*9 g/h

Agua conteniendo ol 3*3% do Alarsol 2P 352*7 g/h

So conecta a l  reactor* a travos do un conducto 

colector para la  suspensión do rebosamiento* a una centri­

fuga para la  recuperación do los crista les* entro la  con-
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trifuga y o l reactor e l conducto contiene un dorivador 

que, merced a una bomba, puedo re c ic la r  parte do la  sus -  

ponsión a l  reactor.

E l tiempo de permanencia on e l  reactor es de 3 

5. horas, mientras que ol recic lo  do la  suspohsión corros -

pondo a una velocidad do 60-80 l /4 .

La torta  do c r is ta lo s  obtenida en la  centrifuga  

(a 2.000 r.p .m ., con un f i l t r o  de fib ra  sin tética ) se 

tra ta  primero oon agua conteniendo 0 ,2  % do Alara ol ¡a 03 C 

10. (relación  do agu a/cristal = 0 , 4) reciclando tros yecos

la s  aguas salien tes y luego con agua dosionizada (rola -  

ción do cristalcs/agua = 0 ,8 ) .  Por óltimo la  torta  do 

c r is ta le s  se soca normalmente a l  a ire .

Do este modo se obtienen 365 g/h do-bonitos 

15. c ris ta lo s  do'Il-mctilamida del ácido 0 ,0-d im otil-d itio-

-fo s fo rila có tico , incoloros o inodoros, con un punto do 

obullioión = 50ec, que muestran la  oomposición siguicn — 

te  :
N-metilamida 99 %

20. Ester trim etílico  del ácido d itio -

fosf6rico  0 ,2  %

E ster motilioo del ácido 0 ,0 -d im ctil-

d itio -fo sfo rila có tico  0 ,4  %

HgO 0,4%

25. E l rendimiento os del 88-90% del óster metílico

del ácido 0 ,0 -d im ctild itio -fo sfo rilacó tico .

REIVIKDICACIOKES

Dosorito ol objeto dol presento invento so docla 

ran nuevas y de propia invención la s  siguientes rciv ind i-
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caciones con prioridad ita lian a n3 19333 A/74 dol 1 1 . 1 . 74., 

30136 A/74 dol 3 .12.74 y 30137 A/74 dol 3 .12.74.
1 .  -  Procedimiento continuo mejorado para la  

proparaoi6n do N-monomotilamida dol ácido 0 ,0 -d im etil-

5. -d itio -fo sfo r ila o o tico ; caracterizado, porque, on úna

primera fase so prepara e l ácido 0 ,0 -d im etil-d itio fosfó - 

rico  haciendo reaccionar sulfuros do fósforo, (como 

PgSfp ^S^Q ), oon mctanol en presencia de tolueno como 

disolvente, y porque luego se sa lif io a  e l ácido on soln- 

10. oiÓn toluénica con una solución aouosa de hidratos o car­

bonates alcalinos? on una segunda fa se , la  solución acuo­

sa do la  sa l aloalina dol ácido 0 ,0 -d im o tild itio fo sfó ri- 

co, obtenida on la  fase procedente, so hace reaccionar 

con ol 6 s t-r  motílico dol ácido 2-oloroacótico a un 

15. pH = 5,5 -  7? y a una temperatura do 80-10030, durante 

tiempos do roaoción comprendidos entro 10 y 15 minutos, 

y porquo o l ostor motílico dol ácido 0 ,0 -d im ctil-d itio - 

-fo sfo rilacó tio o  que so ha formado eo purifica luego por 

destilación en corriente do vapor a 60-6530, a una pro -  

20. sión do 140-150 mm do Hg y con una relación  volumétrica

vapor/óster do 10-25 .: 1? y, por último, ol áster obto- 

nido on la  fase procedente so hace rcaocionar con una 

solución aouosa do metilamina a 03-10BC, en presencia do 

un agento tcnsoactivo, porquo parto do la  suspensión 

25. resu ltante, que contieno N-motilamida dol ácido 0,0-dimc- 

t il-d it io -fo s fo r ila c ó tic o  que so ha formado, so recic la  

haoia o l propio reactor.

2 .  -  Procedimiento, do conformidad con la  re i­

vindicación 1 , caracterizado porquo la  preparación on
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10.

15.

20.

MIA.

la  primera fase doi adido <3 ,0—dinictíl'-ditiuf dsf Crido do 

lleva a dabo a la  presión atmosfárída y a temperaturas 

comprendidas entro 60á y 7530, ddn. un tiompó do pormanen 

cia  en e l reactor do 30 a 60 mínbtos, en pbesonhia de 

cantidados c a ta lít ic a s  do piridina C bades piridínioas 

comprendidas entre 0,01 y 0,5 % on poso de la  duma -};otal 

do los reactivos en operación.

3 .  -  Procedimiento, do obnformidad cOn la  re i­

vindicación 1 , caracterizado porque antes do reaccionar 

on la  sogunda fase del proceso la  sal sódica del ácido 

0 ,0-d im etild itio -fosfórico  con ol óster motilico del 

ácido 2-oloroacótico, se calientan previamente los dos 

reactivos, lo  más rápidamente posible, basta 703-¡=8Óa0.

4.  -* Procedimiento, do conformidad con la  re i­

vindicación 1 , . caracterizado porque e l agento tcnsoacti- 

vo adicionado on la  última faso del proceso a l óster me­

t í l i c o  del ácido 0 ,0-d im ctil-d itio -fosforilad ótico  que 

roacoiona con la  solución acuosa do motilamiha, os un 

agento tonsoactivo aniónico que contieno un sulfonato do 

alquilo o do a rü o .

5 .  -  Procedimiento oontinuo mejorado para la  

preparación do N-monomotilamida del ácido 0,0-d im otil-

-d itio -fo s fo r ila có tic o .

Según so describo y roivindica on la  presento 

memoria descriptiva que consta do 18 hojas foliadas y es­

c r ita s  a máquina por una sola cara.

Madrid, a 10 1975

p .a. . %E/SEW

"-nMtí<4: JOSE L. MORA
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