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CIa prosente invencidn tiene por objeto un proce-
" dimiento de purificacidn de fosfitos de triarilo,
Los fosfitos de triarilo gse prepuran corrientemen-—
te en la industria haciendo reaccionar el tricloruro de féu-—

foro con un fenol ligeramente en exceso con relacidn a la
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-des de fosfitos de triarilo se han incrementado, se ha puesto

2

estequiomatria vemin iu reaceidn bien conoulda: [
P 013 + 3Ar OH (ArU)3P + 3 HC1

en la que Ar representa un radical arilo no sustituido o cus-
tituido a menudo por una cadena hidrocarbonada. la separacidu
por destilacidn a2l vacfc del fonol en exceso y del 4cido clorj
hidrico formado d4 un foslito de triarilo bastanie impurc to~;
davia. Este fosfito de triarilo bruto es geéneralmente un pro~
ducto coloresdo (200 a 500 de la escala Hazen) cuyo indice
de acidez tddavia estd comprendido entre 0,3 y 0,7, nués es
may dificil, casi imposible, eliminar tcotalmente el dcido clo?
hidrico residual.

Se sabe quc loa Tousfitos de triarilo se utilizau en
numerosos terrenos, uobre todo en las industrias de materias
pldsticas y del caucho, como estabilizantes, antioxidantes y

agentes complejantes entre otros. A medida gque las necesida~

de manifiegto la necesidad de utilizar productos purosz, es
decir, desprovistos de todo olor, de cualquier color y de tra-
zas de acidez residual, puesto que se ha cowmprobado que esas
impurezas influiag sobre la calidad de los productos finales
2 1los que el fosfitq.de triarilo iba incorporado.

Se ha propuesto ya ncutralizar el dcido clorhiirico

a medida de la reaccidn de formacidn del fonfito de triarilo
con ayuda de asrtes neutralizantes tnles como los curbonatosi
alcalinos, la trimelilamina, la irietilsmina, la niridiacg, i
la anilina, y la N-N~dietilanilina. Pero ese procedimiento
no puede utilizarse industrialmente ya oue necesita un impor-
tante uszo de agentes neutralizantes y el producto final brutci
conserve sin embargo una coloracidn bastanbe pronuncizda. i
|

Se ha propuesto isualmente destilar el fosfito do

triarilo. Gin embarpo, ademds de aue ¢l procedimicnio convens
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cional necesita un eéuipo especial, presenta el'inconVeniemte
de consumir una importante cantidad de energia y de ser exire-
madamente lento. Ademds, ciertos fosfitos de triarilo zon po-
co estables térmicamente y los fiesgos de pérdidas por descom-
posicidn son importantes. ‘ '

Ia presente invencidn tiene, puds, por objeto reme-
diar estog inconvenientes, permitiendo notabledente me joray

lag caracteristicas fisico-quimicas de los fomfitoz de iriavi-

lo y obtener un producto pricticomente incoloro, inodoro, con
una acidez residual'considefablemente ai no totalmente atennai
da, sin necesitar iﬁstalacidn especial ni manipulacidn impor-
}tante.'

La solicitante ha encontrado, dé forma inesperéda5
que la adicidn a los fosfitos de triarilo de muy pequefias cany
tidades de, al menos, un compuesto hidrogenado de nitrégeno
de cardcter bdsico, aporta una mejora congiderable en la de-
coloracidn y la desodorizacidn, al tiempo que una neutraliza-’
cidn casi completa de la acidez residusl.

Confdrmq g la invencidn, el fosfito de trisrilo brud
to, que conticne vestigios de dcido clorhidrico, se somete
entre 2000 y 1200C é un tratamiento por un compuesto hidroge-
nado del nitrdgeno de oarécter.bésico. ' ‘

Los fosfitos de triarilo, que pueden someterse al |
tratamiento de la invencidn, comprenden los trifgnilfosfitos
y los trielquilfenilfosfitos obtenidos a partir de ion fenoe
les sustituidos tales comd los tricresilfosfiton y los trieti%~
fenilfogfitoa. In el caso en que los Hrialquilfenillfosfitos '
sean s6lidos o viscosos u la temperatura en que el trutamiwn-

ape gt

to de purificacidén debe tener lugnr, dichko dratamiento serd

venbajosamente conducido en presencia de un disolvente adecuo-—
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Los compuestos hidrogenados del nitrdgeno con los

derivados mononiirogenado (HNHZ) y dinitrogenado (NHQ~NH2)U

E1l amoniaco HNH2 se ukiliza preferentemente bajo formn jaseo-

sa; la hidrazina NHE—NHQ se utiliza prefercncialmenbe brijo

forma de su hidrato.

Las proporciones del comnuesto hidrogenado del ni-
trégeno varian desde una cantidad minima cfectiva, de alre- |
dedor de 0,005% a alrcdedor de 0,5% en peso basadohéobre el %
peso del fosfito. Por ic que se refieré al amoniaco bajo for—:
me gaseosa se utilizardn con preferencia cantidades que irédn
de 2 a 10 veces la cantidad necesaria nara asegurar la neutra-—
lizacidn.

Ia temperatura a la que ticne lugar la reaccidn de
eliminacidén del éQiéo clorhfdrico simulténesmente a la reaccid
de decoloracidn estd comprendida con preferencia entre 609C y
lOOéC.

Segdin una forma de realivacidn de la invencidn, se
efectia la adicidn del compuesto hidropenado del nitrdgeno en
presencia de un gas inerte tal como el nitrdgeno o el argdén.

s sorprendente notar que, entre los compuestos bLd~

sicos que permiten neutralizar la acidez residual de lon oG-
fitos de triarilo, wclo los compuestos hidrogcnados el nitrd

geno-poceen uns reaccidn decolorante marcada frente o dichog

NSV N

foafitos, con cxelusidn de lom otros asontes neulrallsanto:,

Esta accidn especifica ha sido puenta de maniliesto por cuige
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yos comparativos., Ias aminas orgdnicas primarias, sccundariasi
vy terciariam, lo mismo que lac sales alcalinas y alcalino—té~%

n

rreas de loc deidos minerales y orgdnicos, se han revelado ing-

f
ficaces como arentes de decoloracidn. '
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~dez es igual a 0,6, con una coloracidn de 300 HA%AN y un olor

Ios ejemplos sisuientes se ddn dnicemente a ti4ulo i
indieativo y, por ello, no pueden ser considerados como limiwg
tativos del alcance de la invencién. §

1
BJEMPLO 1 ;
Por wmecidn del tricloruro de fésforo sobfe el fanoli

seguido de una destilacidn al vacio del fenol en exceso oven- .
tualmente presente, se ha obitenido un fosfito de trifenilo - i

cuyo indice de acidez era igual a 0,4 presentando uﬁaVcaldrmm-
cidén de 350 HAZAN y un olor picanhe. Se afiade entonces en una.
sola vez 0,035 en peso de hidrato de hidazina con relacidn
al peso de fosfito, a la temperatura de 8090; La mezcla ze
agita enérgicamente. | »

Después de unos minutos, el clorhiaréto de hidrazing
que ha'prccipitédo,,se filtra a unos 50¢C, E1 fosfito'de‘t£i~ :
fenilo presenta entghces las siguientes caraqterimticas:

' A’ -0 I -
" Coloracién - 30 HA%AN o
Olor - dasprmdiable
EJEMPLO 2

Un fosfito de trifenilo bruto cuyo indice de aci-

picante, ha sido tratado en las condiciones del e¢jemplo 1
pox 0,035% en peso de hidrato de hidrazina. Después de fil-

trar el precipitado_de clorhidrato, el fosfito de trifenilo

presenta las éigﬁienﬁes caracteristicas:
| IA - 0,2
Coloracidn - 50 HA% AN
0Olor - dépil
BJTHPLO 3 |

- Sesdn les coandiciones del ejemplo 1, se ha tratado
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un fosfito de trifenilo cuyo indice de acidez es isual a (,2
con una coloracidn HAZIN de 350 y un olor picante, utilizasndo
0,02 % en peso de hidrato de hidrazina. espuds de filvrar el

precipitado de clorhiurato de hidrasinz, el fosiito de trife-

5. nilo presenta lasg siguicntes carncteristicas:
IA - 0,1

Qoloracién - 50 HAZEN
Olor - despreciable.
EJEEPLO 4
10. _ A>partir’de1 eismo producto bruto reaccional cue
en el ejemplo 2, se huce pasar a §0¢C una cantidad de ges
amoniaco corresmondiente a 5 veces lz cantidad necesaria
pars. ﬁeutralizar la acidez residual. Nespuds de filtrar el
precipitado de cloruro aménico, el fosfito de trifenilo pre-
15. senta las caracteristicas siguientes:
‘ IA - 0,2
Coloracidn - 60 HAZWN
Qlor - despreciable
EJENPLO 5.
20. A partir de un trifenil fosfito bruto cuyoe indice
de acidez es ipual a 0,6 con una coloracidn de 150 HAANN v
un olor picante, se aiaden a 609C diez veces la cantidad ne
cesaria de gase amoniaco para neutrslizar la acideu residusl.,
Después de Tiltrar ¢l clorurc amdnico, cl Ffosfito de trifon:-

lo presenta las caracteristicas sisuientes:

25,
IA - 0,1
Coloracidn - 60 HAZEN
Qlor - despreciable

RJETPLO 6

., . Procedicendo como en el ejempto 4, pero haclendo pg~
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- sugseceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alte-

. ceden los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que

. terizado poraue el compucsto hidrogenado del nitrémeno e

-] -

sar el gau.omoniieco w JOVY, e obleno desaad Je Cilbeare oy
de 12 horas de reposo, ¢l Loslite Jdo irifenilo de eaiveterlu-
ticas siguientes: '
A - 0,1
Coloracidn - 70 HAZEN
Olor - despreciable.
NOTA
. Descrita suficiéntemente la naturaleze del invento,
asircdﬁO’la meners de realizarlo en la prdctica, dehe hacerse

constar que las disposiciones anteriormente indicadas, son

ren su principic fundamental. Tambidn se hace constar que el
invento corresponde a une Solicitud de Patente; presentada en
TFrancia, con iecha 25 de enero de 1974, bajo el numero

74.02497; acogiédndose por lo tanto a los beneficios que con- |

constituye la esencia del referido invento y por 1o que se
solicita Patente de Invencidn por 20 gilos en Espaﬁa, gohres
PROCEDIMIENTO DE PURIFICACION DE FOSPITOS DE TRIAﬁILO Ex BlU~
TO; caracterizéndosg-por lo siguiente: 7

l.~ Procedimiento de purificacidn de fosfitos de
triarilo en bruto, phracterizado porque son fratados con una
pequefia cantidad de, por lo mehos, un compuesto hidfogenado
de nitrdgeno de cardcter hdsico.

2,= Progedimiento segin la reivindicacidn 1, carac-
terizado porque el compuesto hidrogenado del nitrégeno es
amoniaco.

3.~ Procedimiento segin la reivindicacidén 1, carac~
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hidrato de hidrazina.
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triarilo en bruto, tal y como gueda sustancialmente deserito
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4.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1 ¢ 2,
caracterizado porque el compuesto hidrogenado del nitrdgeno
se utiliza bajo la forma de un zas.

5.~ Procedimicuto cegun las reivindicaciones 1 a 4,
caracterizado porgue el fosfito de itriarilo es un foufito de
trifenilo,

6.~ Procedimiento segun las reivindicaciones 1 a 4,
caracterizado porque el fosfito de triariloe es un losfito de
trialquilfenilo. ‘

7.~ Procedimiento semin uns de las reivindicaciones
1 a 6, caracterizado vorque la temperatura de reaccidn esid
comprendida entre 20 y 120¢C, preferentemente, éntre 80 y
100¢eC,

8.~ Procedimiento segin una de las reivindicaciones
1 a 7, caracterizado porque las cuntidades del compuesto hidrg
gehado del nitrdgéno'de cardeter bdsico estdn comprendidas en
tre 0,005 y 0,5% en peso con relacidén al fozfito.

9.- Procedimicnto de purificacidn de fosfitos de

en lg presente lMemoria.
Esta Memoria consta de § hojas escritas a mdquina
Por una sola cara.
Madrid, 94 EME 1972
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