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Bl deter de 0,0~dimetil-2,2,2-tricloro-hidroxi-
etil-foafondeido representade por ls Péremizs I de los pla-
nos tiene un efecto insecticida, vermffugs y vermicidn con
tra las moscas. El compuesto es relativemente pocé t8xico

Segiin el procedimionto de una patente anterior
{2.701.225 de EE.UU) se hace reaccionar el dimetilfosfito
cen el cloral m una temperatura ds entre laos 50 y 602C, deg
pufs se disuelve ¢l nceite denso en benzol, 1la solucidn se
lava con le solucidn acuosa bdbicarbonate sédico, se dentila
6l bvenzol y se obtiens 2l producto de manera que se purifi
en "del resto aceitoso" que se solidifics, con la combires-

clfn de Ster petraléter, ~ = s v v c v w v B v - - - - -~

Bl rendimiente con respecto al dimetilfosfitc es
Je un 64,2 por clento; el punto de fusidn del producto es

3l esquema del procedimients se reprepents em log
plance, Hallomos log mismos procedimientosm para la produc-
eidén sl compuestc I en las sigulentes refereacias de la 1i
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Je Ane Chom. Sos. 77. 2554 (1955), J. Am. Chem. Soc. 76.
4186-7 (1954), C.A. 1958. 240-f3 Nikenorow: Soldimenil, Aked.
Rauk. 9SSR frudy 1 vi konferents 1955, 223831 (1957), C.A.
1953. €958 ~« a 8. Zlirovsky y V. Bhel: Shornik vysoki skely
chem. technol. v, Prane 1957, 253620 =~ = = v v = v = = =

Todos sstoe procedimientos parten de dimetilfeefi
to. Aunque se obtenga el compuesto I con buen rendimiento y
calidad, tionen grandes inconvenientes, ya que sntas ae de~
ba producir el dimetilfosfito, « ~ v v c v v c c w w -« -

La produceidn de dimetilfoefito es la mfe atffcil
de entre los dislquilfosfitos. Es decir, en la reaccidn de
fosfotricloruro y wetmnol se produce primero el trimetilfos
fito que ss transforuve en dimetilfoefite y en metilclorura
por la accidn de foido clorhidrico. Pero ol dimetilfosfito
rencclona ulteriormente con el exosso de #oido clorufdrico,
gl tiempo que se forma monometilfosfite y despuéds el Soido
fosforado. Pe las condiciones da reaccidn depende cudl perd
de ellos el producto principal. En los proocedimientos indus
trisles ez generalmente muy complicade obtener lss condicio

Zeta circunstancie motive ¢l heclo de que se hen
publicedo relativamente muchas patentes pars producir esta

Teaceifn aparentenents Sinple. = w v v w - @ - - w .o -

Adewde de que loe procsdimientos son complicsdos
¥ diffciles ea su realizacién industrial, hay que considerar



fue 1la obtoneidn del dimetilfosfito puro también es muy pro
vlemftica. e obtiene ol producto ason destilacidn fraccelio-
nada al vacfo. Se trata de materiss muy corrosivas y al au
mentar la eseala de produceidn se prolongen los tiempos de
Je la oporacifn, de modo que una cantidad importante del pro-

La dastilucidn ofrece paligro do que el dimetile
fouofite se desintesre si la tesperatura se eleva por encima
da los 2002(, pueceto que en ¢l caso da recalentamiento so-

20dac lzs dificultades inducen a los invesiigado
res 2 resolver la produccidn del compussto I, no sélo a par
Tir de dimetilfoefito y cloral sino de fosfotricloruro, mg
tanol y cloral, em decir, sin produccidn especial de dimebil

156 fﬁﬁf’.t@. W o Gm e e WS WD AN A R WS BE TG Gh dh G G WD WS OR W AP W AR e W

En la petente de BR.UU. 2.899.45€ se solucitna ag
ta cuewtidn haciendo reaccionar un semiscetal 3e cloral pro
ducido de 1 mol de cloral y 1 mol de metamsl, con 0,33 mol
de fosfotriclorurc a la temperatura de 409C, sesgin la ecun—

20. eifn de reascldn Il, = - o o = * e d o - - - - -

Surante le preparacidn se recupera ol rests del elg
ral con una destilacidr. He se documeuta ninmin valor 3el
rendimionto. Sste procedimiento es muy incouvenients porous
upz wa execess del cloral, que g pierde particularmente por,

25. que el cloral se polimeriga fdoilmemtg, = « v = = - o = o =
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Semin ¢l procedimiento de la patente de RFA
1.067.813 se hace gotear al pemincotal de cloral en la solu
cidn de clorobenzol de Ffosfotriclorura, a ung temperaturs
de antre los 0%C y 10¢C, despuée se hace reaccionar durante
tres horas a temperatura amdlents y después de adicién del

metanol se prapara la composicidn (ecumcidn de reaccién III).

fu desventanja es que la eliminmcién de los gases
producidos como derivaidos es trabmrjoea y lenta., Por eso el
rendimiento es bastante malo, obtenidndose en un 74 por cien
to el producto brute del compuesioc I, del que se puede pro=
ducir el producto purc con la pérdida de 30 por ciento, (pa
tente de RDA 21.369 y triténion 903.333)s = = = v = = = =

Segin la vatente de RFA 1.037.454, ge hace gotear
¢l metanol en la composioidén de clorsl y fosfotricloruro y
se hace correr ¢l aire s través de la composicién pers elimi

La obtenoidn 3el producto hruto 4e I es de un 70
por clento respscio sl fosfotricloruro perc hay gque purifi-
car este producte cuyo punto de fusibn ostd entre los 6778

'c. TR A AP A G Y B YR W GO WO dh G A WS M N G SR N WD G N W NN G

La causa de ezto es la diffcil y lenta eliminacién
de ges. Todavia ticne oira desventajn que conmiste en gue se
daba trabajar a le temperatura e 080, cuya realiszacidn es
fibrics es una taren extraordinaris, y 4iffcilments se pue-

den evitar los recalentamientos loonleS, = = » « = = = o =
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En la resccida continus de la patente de RFA
1.134.374, en la solueién de clorobenzel de fosfotriclorure
y clorsl ge introducen vapores de alcohol metilico mgzele~
dos con nitrégenc, & la tcmpersiura de entre los 20 y 459C.
La realizacién industrial del procedimiento ee complicads.
Aungue los datoe de rendimiento gean buencs, la calidad del
producte ee inconveniente pero éats es de importancis des-
tucnds. En la patente de RDA 16.037 se hace gotear &l fog-
fotricloruro en solucién de metsnol, de piridine y de ben-
zol, y deapuée se bace reaccionar con el cloral. Se forma
¥n producto gue es una megela del compussto I y del 0,0-d%
metil-2, 2~diclorvinilfosfato (II). Las Jesventajas del pro
cedimients eon ¢l uso del piridine y que se produce una‘h

La produceidn del compueste I en el estaddo puro
eg extraordinariemente impertante y los datos del readimien
to de los procedimientos citados ge pueden comparar refi-
ridndcre al producto pure. Loes productos brutoe gou por lo
general uns mezola de materiales. Segin ilos procedinmientes
cltades, junto gl ecompuesto I se pueden produeir los aie
guientes subproductos: foide fesforado y Q,0=dimetil=2,2«

diclorvinilfosfato (Il), ademds de los derivedos del com-
puestc I, = ~ = =~ - - e e - - - - - - -

Bl deido fosforado se produce en todos los proce
dimientos como subproducto. Eate compussic higroscdpico,

quo funde la teamperaturs de T4°C, o8 particularnente inde-
saaaa. ..... - ar @ W w» @ ws W - EN A My MR G B wn we s am W% wl
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BY 0,0~dimetil~2,2~diclorvinilfoafato de Férmla
II sa produce por dos vias durante les sintesis. Se puede
producir contaminsoifn eventual de trimetiifosfito segin
la ecuscidn de reaccldn V, y con la eliminscidn de deido
clorhidrice del I, despuds de reorgenizacifn de la asldou-
la. Aunque el compussto II tenga un sfecto inteneo como in
secticida es sin embargo mée téxico que el L. =~ = = = = =

Como comparaciffis = - = = w o « v - v - o - -

I %D, 450 mg por kg / per om ratn /
IT LR, 25 mg por kg / per on rats /

Considerando ol terrenc de lm aplicecidn del I inm
porta fundamentslmente que @l compuesto @eaz purs. La call-
dad queda bien 4dfinida por ol punto de fueidn. ¥e necesario
que o1 punto de fusidn dsl producto ses conveniente. = = « =

Do la exposiciln de la tdcnica actusl se desprends
que la produccién separada del dimetilfosfito y deppués eu
reaccoifn con cloral es ls solucidn clésica. Otros procedi-
wientos mde progreeivos solucicnsn la wintosis partiendo del
fosfotricloruro, del metanol y del cloral. = = w w w w = =

Todas las sintesic tienen variam desventajsz como
Y2 so snalizaron sn 108 citados procediniontom, =« o = « w

Zn resumen: por 1o gemeral trabajan s temperstura
baje, prolongfndcse los tiempos A mezclado y la eliminacidn
del 4cido clorhfarico producido as wuy complicsda y lenta.
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Los tiempos de la opermcidn, particularmente el prolongade
tiempo de la eliminneidn del Scido clornfarico, ayudan al
degarrollo de las rescciones de subproducts, espscialmente
Se las reacciones del dimetilo; asi, disminuye el rendimian
to y 1a cslidad 4dsl producto es mela, es decir, la purifi-
cacidén se hace complicads y deficlente; por eso, on la ia-
dustria, la capacidad de la instalacidn se reduce significa

tivmanta. - dm wn es wn e - e W e e S M 4D Gn G A W G W e an

Los inventores han hallado que pueden obtonsr, con
buen readimiento y calidad coavenienta, el éster de 0,0-3i-
metil-2,2,2~tricloro-hidroxi~etilfoafondcids por reaceién
de fosfotricloruro, metanol y cloral, si ls resccién se rsg
liza continua, semicontinua o fraccionadamente, de modo que
lon reactivos se mezclen tan rdpidamente -en un disolvente
apolar de volumon décuple que se cuenta respacto al pesc de
fosfotricloruro, a lo temperetura de entre los 70 y 3098 -
que el gns de fcido clorhidrieo producido ee pueda eli;ninar
con velocidad de 1 ml por minuto y por mililitre de mexcla
ds reaccidn, duranio el perfode de la introduceidn de los
componentes baete 0 minutes vemo mfximo. Despuéds la megcla
#e hace reacclonar s 50°C durmnte unae o 20s horas. Se mepa-
ra el éeter de 0,0-dimetil-2,2-diclorvinilfosfato. %l pro~
ducte bruto ee obtiane en un 90 vor ciento y el puro en un

80 por ecianto oi el rendimiento se cuonta sobre el fosfotry

lemo. —————————— - e e W e A W W W e s e e e

La ecuacidn de reaccién sezin ls invencidn ge Pre

smta on los plmuz' A e 4 e el M v me W e we W em e - = A e
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La idea inventiva reside en £l reconocimiento de
que el rendimiento y la calidad del producto depsnden de la
velocidad y del volumen de la eliminecidn de gas de Scldo
clorhidrico que se produce en lo zescle de reaccién. - - -

Hay que cumplir la mfinime welocidad de gme que os
un ® por minuto por mililitro de megela de reaceldn; asi,
®e puede reslisar la reaccién continua, semicontinua o frag
cionndsmente. La preforide velocidad volumétrice es determi
ngdn para que 1a introduceidn de reactivos ocurra dentro de
un tdrmino; ndemds de a la temperaturs de 300C, le reaccién
e0 desarrolla en un disclvente apolar elegido convenlentemen
te. Junto a la introducciln de raactivos dentro dal tisapo
determinado, Be regula lg velocidsd volumitrics haciendo
que la reacclidn se deezrrslile a ls temperaturs e 3000, eu
¢l disolvente apolar elegido convenisntemente. De ente mo
do se pusde garsntizar ls eliminacidn de gas de doldo clor
hidrico y as{ no pe disuelve en la megcla de reaccidn. La
vraaccidn principal preferids se ncelers para qua las reac-
ciones gecundariay indeseables no se desarrollan o sélo lo
hagan en grade minimo. Dpte hallaggo os eorprendeate porgue
la alta tsaperatura ussds segin la invencidn no figura en
ningdn procedimiento conocide 4e lm literaturs, tal como por
ejemploy en la patenie d8 RFA 1.134.378s = = % o = v o = =

Como ya se ba dicho, ¢l molvente apolar (prictica
mente el bengol) ayuda en alto grado a la eliminscién dal
ficldo clorh{drico y ssto es més favorable que el uso pravio
de materims bfsloas para neutralizar el &cido o que ol flujo
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de aire s baja temporatura, usado hagta ahOTa. = « ™ = = =

Todor los métodes anterioruos son Jenventajosog por
lag reacciones gecundsrias, El procedimientc de la invencidn

no ge puede realizar en log disolventes polares. = = « « =

Al realizor la solueidn del procedimiento de la in
vencidn la variacifn del orden desesdo do reactivos no in-
troduce cambios importantes en el rendimiento. Bimulténcamen
to ge pueden iantroducir los tres rcactives en ol benzol hir
viente o on la mescla hirviente de metanol < benzol, se pug
de introducir la solucién de tricloruro y cloral o se paeds
introducir el metanol y después ¢l cloral en la solucidn
hirviente de bengol y de tricloruro. ¥a que en la resccidn
se producen siemsre preductos gecumderion en una cantidad
pequella que tieren el carédctor de &cido, me extrae lz golu-
¢ifn de benzol con uns solucidén de Slcalicarbonato o de hi-
droearbonato, se separan y eo destila el henzol sobre la
polucidn de benzol. El resto ez el producto bruts que conw
tiene ain nlgo del compuesto II o, respectivamente, subpro

In virtui de la invancidn, ¢l producto preforide
@s pucde separar selectivamente con 0,0-dimetil-2,2-diclo-
ro-virilfogfato de los subproductos producidos en una centi
daé pequefia 0, regspectivamente, ds los subproductos alauie
tranados, por apliocseidn de isopropiléter. Los golventes gue
eran usados en ler literatura para limpiar el producte (ls

mezcla do dletiléter, petroléter, dietiléter, carbontetra-
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cloruro, agua) disminufan el rendimiento o la calidad del
producto, por lo gque no eran apropiades. Bl efecto separado
selectivo del Jiisopropiléter empleadd por los inventores
ss tan determinado que se puede usar varias veces sin 1im~
piarlo. ™M la prictica de la asparacidn con el diisopropil
étor se disuelva el producto de renccién en el diisopropil
&ter a wna tamperatura de entre los 40 y low 502C y después
so enfria a la temperatura de 108¢. Bl producto principal
neparado en el estado cristalino neo precisa més purifice-
cidn y se puede poner en venia directamente. = = = = = = «

La invencidén implica tazbidu el aparato de la Fi
gure 7 guo asegura la realizszcidén continus o semicontinum,
prefaridas, del procedimiento. E1l sparato consta de reci-
pientes 1, 2 de introduccidn (o dosificscién), del reactor
6, conectado a los mrnteriores, del reactor 3 colocado en la
camina del reactor, qus tiene un sifdn de descargn y ss oco-
loca bejo 1ss salidasS8e modo que la mezcla de reaccidn sa
1lida del sifdn dc descarga enire en el reactor 7 que "
wmonta baje la canisa del rsactor &) ademds consta de otro
resctor y del tubo de reflujo 8 que se mouta snoima de la
canina del resctor €. El %amafio del primer reactor, del al-
f6n de descarga, de lam camisa del reactor y el refrigerante

Be elige pars que ve pueda garantizar la necesaria velooiw

El funclonamiento del aparato cusndo se utiliza
sepin 1a invencidn os el 2iguiantel = « o v = v c v v v -~
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De los recipientes 1 y 2 se introducen continua-
nante loo reactivos en la proporcidn de 1 mol al primer' '
reactor 3, de mode que lz wmezcla de reaccién permanezca en
el primer reactor durante 30 minutos como midxdimoe y, a tra-
vés del tubo de reflujo 8, pueda sslir el gas de deido cloy
hfdrico con velocidad de 1 ml por minute contando por mili-
litro . de la mezcla do reaccién, gue estd en el perfodo de
introduccifn dursnte 30 mimutos come méximo; después la mez
cla de reaccidn pasa continummente del primer remctor 3 a
través del pifdn de descarga al segundo resstor 7 donde se
hace reaccionar durante una o Jjos noras a la temperaturs

En cans del procedimlento continueg, el segundo
reactor 7 e pruferentemente un reamctor de tubo que csutd
llensdo con las materias mantenidas con gran superficls, por
€Jemplo por medio de platoe, de loo que le mezole da resc—
oifn sale continuamente, despuée del demarrollo de la reac~
¢idn durante war o dos horse, a 1o temperatura de entwe loa
T70-808C. B: emso desemdo, el reactor de tubo pusde ser en
forma de U, espiral, ete. ¥n sl caso del procedimients semd
continuo, el segunde remctor 7 funciona peridifcmmente
(alambique, el duplicafo). Bn el primer reactor 3, le tempe
ratura deseadn de entre los 70 y los 8020, estd asegurada

por el culor de reaceidn y por lus vapores de benzol sali-
doe hacia el tubo de reflufo. = =~ v = =« - o o o = o & - -

En la reslizacibn de funciomamiento continuc y se

micontinuo @e lz invencién se usa dicho aparaso peglin el nd
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todo ya expuesto. Se procede favorablements =i se dispons
en ¢l recipiente 1 el benszol, el fosfotricloruro y sl clo=
ral y en otro recipients 2 el benzol y vl metanol. Las solu
ciones se iguslan en cantidad 10 Que e puede controlar

El primer reactor ] y el sifdn de descarga 4 ss-
tén previstos favorablemente de modo gque el primer resctor
est§ lleomado a medias de 1la megcla de resceifn. Durante el
tienpo de goteo, la mezels de reaccién empiess a hervir por
el calor ds reaccidn y simultante comienza una produceién
intensiva de gas. Introduciendo las doe soluciones comti-
nua y semicontinuaments, la mezela de reaccifn -ya seni-
rreacoionade y purificads, en la priotics, totalmente del
deido dlornfdrice~ entrs a travds del eifén de descarga en
el segundo reacior donde se hace reaccioner sdicionalments
a la temperatura de 802C que eo asegura con calentemisnto
adicional. Si el procedimiento es semicontinuo, el segundo
reactor 7 se puede vsoiar, desuonténdole del aparato, des-
pués de la terminacibn do 1s reaccifn. - - e ————

Egte. soluclién es favorable si se trabaja en lado
ratorio. Para realisscidn en fhbrica es mds preferida la sg
lucidn totalmente ocontinua, en gue ol resctor 7 es favora-
blemente ol reactor de tubo, del gque se sextrae continumsen-
te ol produeto 4e reacoidn y que tiene un tavafio tal que ia
reaceién se desarrolla totalments com el paso por el reac-

tor. SR G D VR A R W Gk AN N WS T W G W G BN R R OF R G G W e e e
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La parte mfs carscterf{stica del aparato es el pri
mer reactor 3, donde se pueden garsatizar excelentomente
las condiciones necessnrias para realizar dptimamente el pro
codiniento 86 la ifvenclff. = - === === = = == = = =

El procedimiento de la invencidn, en que el com-
puesto se produce directemente de fosfotricloruro de meta
nol y de cloral, destaca por sus ventajas entre las sinte-
sis conocldas en la literaturs. Se obtiene un producto que
tiene ¢l punto de fusidn indicade en la literatura, con ¢l
mayor rendimiento, no obtenido por ningin procedimiento
que emplee fosfotricloruro, metsnol y clorasl. La realiza-
cidn industrigl del procadimiento de la invencién es my
gimple: la reaccidn se puede desarrollar es dicho esparate,
de acero ssmaltado, sin que se necesite maberia estructural
eppacial glguna, = = = = = - - - - - e .- -

Lia reaccidn so desarrolla con gran valocldad; por
680 gorontize una gran espacided de produccidn, particulare
mente en casy del procedimiento continum. La eldboracién es
también muy simple. Las necesidades d4e hombres-—horas del

procadimiento son bajas. = - = == > - w v w e v - o - o~

Ningnin procedimisento de la literstura trabajs par
tiends de hidrato de cloral. Esta solucidn sflo exists en-
tre las condiciones usadas segin la invencifn cumndo la eli
minacidn del gas de ficido clorhidrico que se producs como
pubproducto a8 muy réplda. = = = - - e - c e mt .- - - -

Laz tres versioses son relativamente simples, ga-
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rantizan uns gran ecspacldad con bajas necesldades de homw
bras-horas, rsalirzan muy econdmicazmente la tarea plantezda
¥s por eso, sctualmente mson los procedimisntos industrin-

198“5“ &VME&K’LQ'. --------- e e e e e VM R wgh A W e

Log detmllen :del procedimiento ze dan s conocer

Ejeaplos:

1. En 1000 ml de¢ bengol hirvieote se introducen
por el tubo de reflujo 137,3 g (1 mol) de fosfotriclorure,
96,5 g (3 mol) &a metanol y 47,4 £ (1 mol) de cloral simul
tépea y paralelamente, dursnte mie ¢ menos 5 minutos. La va
locided de 1la eliminacién de gee de £cido clorhidrice conw
tando por mililitro de la mesztla de reaccidn entrada en el
porfodo de introduccidn es de 7,5 ml por minuto, es decir,
cadn minuto 5600 ml de gae de dcide clorhfdrico, medido a
la temporatura smbiente tras el tubo de refiujo. Daspuds,
9e haoe hervir la megclz de resccidn baje refinjo durante
ung hora y media y luego ge refrigera. A femperatura smbien
ta 8 axtrae ls solucidn de benzol com 200 ml de disolvente
de soda &l 15 por ciento y después s¢ mepara la fase de ben
gol. Destilando el benzol, se obtiensn 225 g de Sster bruto
de 0,0-dimetil-2,2,2-tricloro-nidroxi~etilfosfondeido (el
rendiztiento es de 87,6 por ciento) que me magcls con 400 ml
de diisopropiléter entrs los 40 y los 50UC y despube me ra-
frigera a la teaperaiura de 09 y se ¢ristalisga. EL posoc del
producte purificado sz de 200 g que suponen un rendimiento
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de 77,8 por clento,s = ~ = = = = v c w e - - - - - - -

Anflisiss punto de fusidén: entre B0 y BeeC,
4 de cloro: 41 por ciento (calao. 41,3)
% de fésforo: 11,9 por eiento (cale. 12,1).

2. ™ solucién hirviente do 100 ml de benzel y
de 13,7 2 de fosfotriclorurc sze hacen fluir 3,6 g 4e meta-
nol ¥ 14,7 g de cloral durante un minuto. La velooidad de
in eliminacién del gas de deido clorhfdrice es de 37 ml por
minuto, contands por mililitro de la mezcla ge reaccidn en
trado en el perfodo de indroduccidn. Despuls de swto, duren
ts una hore y media se hace hervir bajo el tubo de reflujo
y luego @8 refrigera a ls temparatura embients. Con un 25
nl de solucidn de soda s} 15 por cisnts se extras y la faue
benzol ep separads, Se Jestilz el benzol y se obtienen 22,9
g de compueats I brute (el rendimiento es de 83,2 por clen~
to} gque es disuelve en 40 ml ds diimopropiléter a la tempe-
ratura de entre los 40 y les 5000 y se refrigera a 102C. Z1
producte crisinlizade ss {iltra, se Yava y se seca. Tl ren~
dimiento en de 29,15 g de compuesic I purificalo. Punto de
fusidng 80810 = =~ s c w e e m e e v T m - - - —-—-- -

3« En solucidn hirviente de 160 ml de benzol y
13,7 g d¢e fosfotricloruro se hacen fluir 8,6 g de metanol y
14,7 £ de clorasl durante un o dos minutos. La velaocldad de
1la alininacidn de gas de Scide clorhfsrice es d¢ 12,5 ml
por minute contando por mililitro de la mezcla de reaccién
entrado on ¢l perfodo de inbtroduccién. lespude de asto, se
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Bierve bajo el tubo de reflujo durante una hora y luego se¢
refrigera. La elaboracidn se realiza segin sl ejezmploe 2.
Ss obtienen 22,6 g de compuesto I rute y 18,8 g de compues

toxpuro.---q—-—au-utenu»a-—a-c-au

4. En solucién hirviente de 100 nl de benzol, de
13,7 ¢ 48 fomfotricloruro y 7,37 g 4¢ cloral se have flulr
une solucidn de 8 g (0,25 mol) de motanol y 3,27 g (0,25
mol) de hidrato de cloral durante tres miautos; despuds, du
rante 2 horas bajo el tubo de reflnjo, se hierve y despuls
se refrigera. Le velocidad de la eliminacidén de gas de &ci
do clorhfdrico contando por ml de zezcla de reamccién entra
do en el perfodo de¢ introduccidén es do 12 ml por mimuto, es
decir, cada minuto 1600 ml do ges de dcido clorhidrico medi
do a la temperaturs smbiente. Ls elaboracifn de la mezcla
de reaccidn se realiza segtin ¢l ejemplo 2. Se obtlsnen 20,9
g del compuesio I bruto (el rendimiento es de 51,3 por clen
t0), 16,5 g dol compueato I purificads (el rendimiento es

5. ¥n mezcla en ebullicién de 100 ml de benzol y
13,7 g (1 mol) de fosfotriclorure se haca fluir una golucién
de 16,54 g (9,1 mol) de hidrsto de cloral y 6,4 g (0,2 mol)
de metanol; despuds ss hierve bajo el tubo de reflujo duran

te 2 horag, ¥y lusgo e refrigera. e, .- -~

Ta velodidsd de eliminacidn de 4eoido clorkidrico
es de¢ 12 ml por minuto contando por mililitro de la mezcla
de reaccifn, es decir, de 1600 ml de -gas  ds Acido clorhf-
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drico medido a temperatura de ambisnte. La elaboracidn se
realiza sczin ol ejemplo 2. Rl prodwvete I brute es de 17,6
g (rendimiento: 63 por ciento), el producto purificado I es
de 14,5 g (rendimiento: 56,4 por cisnto). Punto do fusidn:

T8aB0IC. mmmoemcmc e e me e cmc . ———--

6. In solucidn de 8090, de 80 wl de toluol y 9,6
g (9,3 mol) de metanol se vierte poco a pace la solucién de
13.7 g (051 mol) de Fosfotriclorvure y de 14,7 g (0,1 mol)
de cloral durante 2 s 10 minutos, a la tomperatura de B0%C.
La velocidad del fcido clorhfdrico es de § ml por mimuto,
contando por mililitro de la mezele d¢ reaccidn, es dectr,
cada minuto 480 =l de gao de Scide clorhfdrico medido a la
temperaturs ambiente. La mescla de resccidn se enfria s 1a
temperaturs ambiente y la slaboracién se realizs segin el

ejemplo 2. = m e - e h - d cc et t - - - - . - - -

7. Una solucién de 137,3 g (1 mol) de fosfotriclp
rero y 147,4 g (1 mol) de clorsl ss llena de benzol n unos
€50 xl (molucién A); 96,1 g (3 mol) de metanol ss diluyen
eon benzol = unos 650 ml (solucidn B). Se acha la solucidn A
en el recipiente de introduccidén 1 del mparato pvegin la fi~
gura T y la solucidn B en el reeipiente 2. Se expleza a ver
ter gota o gota en el primer remctor 3 @ un ritwme an que
fluyen cezda miruto 6,5 ml de ambas soluciones sl primer reac
tor 3. El volumen de megelas de reaccidn permanecide gen el
primey reactor ss de 13 ml. La mescla empleza a hervir por

el efgcto del calor de reaceidn; se puode observar un inten

8o deearrolle de gas. La velocidad de la eliminacidn de gzam
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de dcido clorhidrico es da 37 ml por minuto centando por mi
1ilitro de la mezela de rasceidn entrado en ol perfods de
introduceidn, es decir, cada minuto 430 ml de gaes de Acide
clorhfidrico medido a la temperaturs ambiente. Se introdu-
cen las soluclonss A y B durante umes 100 minutos mientras
que la mezela de resceidén fluya continusmente del prinax
resctor 3, a travée del sifén de descarge, al segundo remg
tor 7, donde e hierve con syuda de calomtamisnto con com-

Deapuée ds terminacidn de la introduccisn se hier
ve la mezcla de reaccién durante una hora en ol segundio
reactor 7 y despuée me refrigera a la tesperatura smbiente.
Se¢ elabora sl producto segin el ejemplo 1. El producto bru
to es de 210 g (rendimiento de un 81,7 por olento) y el pu
rificeado de 185 g (rendimiento de un 72 por ociento). Punto
de fusifn: VD A 8180, - rm cc mm e cnwc e e we-

8. En el recipiente de introduccidn del aparate
segdn la figura 7 se echa la solucién de fomfoiricloruro an
banszol y de cloral cuyo contenide es de 21,1 por ciento de
peso por volumen y el contenide de cloral 22,7 por ciento
de peso por volumen. fn el recipiente de introduccidn 2 se
echa la molucién de metanol y de banzol gus contiene 18,8
por ciento de peso por volumen de metanol. « = =« = =« = =

Se introducen cada minuto 5 ml de aabas soluciow
nes paralelasente an el primer reactor 3. Inmediiatanents se
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La velecidad de la eliminacién de gas clorkfdrice
ee de 28,5 ml por mimuto contando por mililitre de la mez-
cla de renceifn, ez decir, de 285 sl ds ges ds fcido clorhi
drico medido 2 lz temperaturs awbiente. Del primer reactor
3, que da cabida s 13 ml de mescla de reaccién, ls mezcla
de reasceifn fluye continusmente a trovés del sifén de des-
carge al reactor de tubo que tiene 1,5 1 de volumen y que
esth scupmndo el lugar del esegundo resctor 7 y se asegurs
la temperaturs de 5020 de la meszcls de reaccidn. De mezcla
de rasesifn fluye continuamente 3¢l reactor de tubo. Se re

coger 1300 nl de mozcla y oe slaboran sesln el ajemplo 1. -

¥l pesv del producte bruto ez de 218 g (rendimien
to del 84,6 por clento), el peso del producto purificsio es
de 180 g (rendimiento del 70 por cients). Punte de fusidn:

N _O T A

Se declaran de novedad y propiedad pars Espafig,
sus territorios y plazas de moberanfa, leos siguientes: -~ - -

REIVINDICACIONES

1.~ Procedimionto para la preparacién de fosTonato
de 240~dimetil-2,2, 2-tricloronidroxietilo, por resccidn de
triclorure fosforoso, metanol y eloral, caracterizads por
realizar la reasceién continua, semicontinua o fracclonsimen-

to, de ®»odo que los reaccionantes pe mezelen sn un velunen
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de 5«10 vecss de un discolvents apelar (calowlado sobre el

pano del triclorurc fomforoso), preferentenents en benzeno,
a T0-80%C con un régimen tal gque la velocidad con que mo

desprende el &cido clorhfdrico gaesoso formade debe per de
por 1o menos 1 ml/minuto (con respecto s 1 »l de 1a mezcla
de reaccibn, no sismdo ¢l perfodo de introduccidn de los

compenentes superior a 30 mimutos) y la mexolm de reacoidn
s@ hace reaccionar a 80°C durante 1~2 horas y el fosfonato
de 0,0-dimetil-2,2,2-tricloronidroxietilo aislaio se sepa-
r& selectivomente com fosfato de Qy0-dimetil-2,2~diclorovi
nilo en presencin do ALisoproplléter. « « « = = o —-w - - -

.= Procedimiento segin la refvindicacién 1, ca-
raeterizade porque couprande utilizer un hidrate de clorsl
como mateorial de partiday -~ r cw v v v e v a -

3.~ “PROCEDIMIRYTO PARA LA PREFARACION DE POSFORA
0 DB 0y O0=DINETLIN2, 2, 2~TRICLOROHIDROXISTILON, o« = @ w = =

Todo ello conforme me desoride y reivindica en la
presente memoria que consta de veintiuoe hojas foliadas y mg
canografiasdas por una sola de sus caras y de una léming de
ditajor que 1la ilustra.
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CHINOIN GYGGYSZER ES VEGYESZETI
TERMEKEK GYARA RIT.
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