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donde R, y R,, indevendientes entre si, significan un resto
alquilo, en caso dauo sustituido por haldgeno o, junto con
los dtomos de oxigeno y el dtomo de fésforo, forman un hete-
réciolo de cinco & uiete miembros, X significa un dtomo é
oxigeno o ¢l resto —?H—, donde R4 significe hidrogeno o un
Ry

resto alquilo, R sisnifica un resto alquileno, en caso dado
ramificado, con 1 a 4 atomos de carbono y A signilica un res+
to alguilo o ualéganoalquilo, necesario para completar un
gistema de anillo do cine o uUe siele miembros, a procedi-
misntos para su obtencion ¥y & su enpleo como agentes inhi-
bidores de la inflamacidn para textiles, matsrial:s sinteti-
cos y papel,

| Restos alquilo Ry y Rp preferantes son aquellos comh

1 a 18 itomos de carbono, especialmente con 1 - 4 dtomos de

carbvono, Halégeno preferents es cloro o bromo, en egpecial i
' |

tloro,
Ry v Ry forman, junto con los atomos de oxigeno y ?
el atomo de fosforo, prefercntzmente un anillo dioxafosfo- l
lano, dioxafosforinano o dioxafosfuepano,
Bl résto alquilo R4 tiene preferentemgnte 1 -4
dtomos de carbono, A y X forman junto con el nitrogeno y el
grupo carbonilo espacialments un anillo de oxazolidonz, ben-

zoxazolinona, oxaziaona, pirrolidona, piperidona o caprolac-

tama, . |

Estos anillos pueden estar sustituidos, por ejem- §
plo, por halégeno, egpecialmente cloro, restos alquilo con !
1 - 4 atomos de carbono o restqs halégeno, especialmente res}
tos cloroalquilo con 1 - 4 dtomos de carbono, !

' Compusstos preferentes ds formula (1) son aguellos|
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en los cuales R significa un resto alquileno en caso dado
ramificado con 2 - 4 atomos de carbono., Do entre estos com—
sunestos son de desbtacar aquellos en los ouales A significa
el resgto 1,2-ctileno, 1,2-propileno o 1,4-butileno. |
7 Compuestos de formula (I) preferentes son, ademds,
aqueilos en los cuales X significa el resto -CH(R4)- Yy R
significa metileno; donde R significa el resto 1,2-etil—
eno, R, y R, gignifican el resto matilo, etilo 0-2-cioroeti-
1o, X gignifica el resto metileno o un atomo de oxigeno y Al
significa &l resto 1,2-etileno, 1,2-propileno o i,4-butile-
no, y en donde R significa el resto metileno, Ry y Ry -sig-
nifican él resto metilo, etilo o 2~cioroetilo,.x significa
el resto metileno y A significa el resto 1,2-etilemo, 1,2-
propileno o 1,4-butileno, |

Eslde destacar espebialmente 8l compuesto de for-
mulas 4;0
[:;;;i;f-CH2_CH2_3<:OR1
0 ORy

donde Ri ¥ R, significan el resto metilo o etilo,

Los compuestos de formula I se pueden obtener
segin varios procedimisntos,

Procedimiento A

Los compuestos de formulas

A——N ——R-Y 11,

1
K\_,X—»C\.
o

donde A, Ry X ti-nen los significados arriba indicados e

o et oo e % b e won ma—— 1 =

Y significa un grupo hidroxi, dimetilamino o dietilamino,
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el restlo.acetoxi o o1 rosto propiouniloxi o preferentemonte
un dtomo de huldgeno, especialmente un atomo de cloro, se
nacen reaccionar con ésteres trialquilicos del Scido fosfo-
roso de formulas
O-R
P {— O—R;L I1I

| oon, |
donde Ry y R2 tiensn los significados arriba indicados y
R3 significa un resto alquilo, en caso dado sustituldo por
halogeno, en caso dado en presencia de un diluyente inerte
a2 tempzraturas de 40 - 210900,

Los compuestos de formula II, donde R significa
metileno, se hacen reaccionar por lo general, préferenxe-

ments, a 40 - 1609°C, especialmente a 60'— 130G, pero para

aquellos compaestos en los cuales un grupo acetoxi o propio?

niloxi eaté enlazado a traveés de un grupo metileno han Qe |
i

mogtrado ser ventajosas las temperaturas de reaccion de 90 |
s 15000, | f
Los compuestog de férmula II, donde R gsignifica ué
rugto alquileno con 2 — 4 atomos de carbono e Y significa j
cloro o bromo, se iacen reaccionar ventajosamantc a 120 - |

2109C, especialmenie a 150 - 1809C,
Como representantss de los ésteres trialquilicos

del dcido fosforos» de formula II1 sean mencionados como {
ejemplo: - ' :

. . |
trimetilfosfito, trietilfosfito, dimetiletilfosfito, triisor

propilfosfito, tri-n-propilfosfito, dimetil-n-propilfosfi-

i
to, tri-n-butilfosfito, tri-iso-butil-fosfito, tris-(cloroef
|

+i1)-foafito, tris-(bromoetil)-fosfito, 2-matoxi-l,3-dioxXa-

fosfolano, 2-etoxi-4~metil-1,3-dioxafosfolano,
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Como ejumplos de los compuestos de formula II
sean mencionados:
3~nidroximetil-oxazolidona~(2), 3-olorométil—oxazolidona-
(2), 3—élbfometil—5~metil-oxazolidona—(2), 3-clorometil-5-
clorometil—oxazolidona-(2), 3=dimefilaminometil- o dietil-
aminometil-oxazolidona~(2), 3-acetoximetil-oxazolidona-(2)}

3-hidroximetilal,3-oxazinona-(2)’ 3~-bromometil-1l,3-o0xazi-

¥

none-{2), 3-acetoximetil-l,3-oxazinona-(2), l-hidroximetili
pirrolidona~(2), l-clorometil-pirrolidona-(2), l-dimetil-
aminomsetil-pirrolidona—-(2), l-clofometil—caprolactama,

l-hidroximetil-caporlactama, 3-~cloromsiil-benzoxazolinona-
(2), 3-(2-bromoetil)-oxazolidona-2, 3-(2-cloroeti1§~oxa—
zolidona-(2), 1-(2~cloroetil)—pi;rqlidoné—(2) ¥y 1-(3-bro--

mopropil)-pirroliiona-(2),

4 I's convaniente retirar los compuestos R3-Y, porr!
ejemplo, cloruro metilico, cloruro et{lico, cloruro otilé-!
nico o acetato de metilo, que se forman durante la raacciéﬁ
en forma continua de la mezcla de reacoion, por ejemplo, !
por Gegtilacion o por intrpduccién de una corrisnte de gaﬂ
inertes,

Pgr lo general se emplean los Qompuestos de f6v1
{

mules II y III en una proporcion molar de 1:l, pero los

ésteres trialquilicos de acido fosfonico III se pueden em-

3 4 . -
plear tambicn reducido exceso,

3
]

Como diluyentes inertes bajo las condiciones de
reaccidn entran :n consideracion por ajemplo, los hidro- :
carburos, tales como tolueno, xileno, n-nonano o dimetil—:
formamida, ’

<n una forma de esjecucion preferente de la inven-

——g ot ————

cidn se hacen rewccionar N-clorometiloxazolidonas con
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trialquilfosfitos, en la forma anteriormente descrita, a
las N-dialcoxifosfonomstil-oxazolidonas,

Pprocedimiento B

'de fosforo forman un heterociclo de 5 a 7 micmbros, en

25090, preforentémente entre 100 y 140¢C, Como cataliza-

Los compuestos de formule

&I.—n—é\\
0

donde A v X tienen los significados indicados en la for-
mula 1 y R' significa un resto C,-Cj-alquileno, en caso da-
do ramificedo, se hacen reaccionar con ésteres dialquili-

cos del 2oido fosforoso de formula
0

—

01{5
donde R, y Xy, independientes entre sf, significan un res- |

to alquilo, o junto con los &tomos de oxigeno y el atomo

nregencia de catalizadores formédores de radicales y, en
caso dado, en presencia de diluyentes inertes.

1a reaccion de los compuestos de férmula IV con
los eateres dialquilicos de dcido fosforoso de rormula V
g8 eféct&a oreferuntemente empleando ester dialquilico

de dcido fosforoso en exceso a temperaturas 2ntre 70 y

dores formedores :le radicales se pueden emplear peroxidos

orgénicos, por ej-mplo, peroxido dibenzoilico, veroxido
di-terc,butilico o perdxido dicumilico, 0 compu :3t08 i

azoicos, tales coumo dinitrilo de acido azo-diisobutirico.

Los catalizadores se emplean en cantidades de avroximada-

nente 0,1 a 36 moles-%, referido al peso de los compucs-
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1os de formula IV, i
Como com»ucgtos do formula IV entran en consi-
ieracién, por ejerslo l-vinil-pirrolidona-2, l-vinilgapro-
lactama, 3-vinil-oxazolidona~-2, 3—alil-oxazolid9nae2, 3-me-§
talil-oxazolidona-2 y l-alil-pirrolidona-2, :

: . , !
Como ejemplos del éster dialquilico del acido fos+

~ foroso de formula V sean mencionaios dimetil-, dietil-, dllT

sopropil-fogfito, metiletilfoafito, 1, 3-d10xa—5 5-d1metilﬁ2+

oxofosforinano y 1,3-dioxa-2-oxofosfolano, ' 1

Procedimiento C {

Los compuestos de formula

NH Vi,

&X/ &/

donde A y X tienen los significados indicados en la formu-

Coa

. . ¢ . . 4 A
la I, se hacen reaccionar con estsres vinilfosfonicos de
formulas

: 0]
e )
™ o
2

dond: Rl y Ré ticnen los sighificados anteriormente indi- |

; . ’ . r .
cadog, en caso dai o sn presenciz de catalizadores basicos

y en caso dado en presencia de diluyentes inertes a tem-

peraturas de 40 - 1202, preferentemente entre 50 y 80ecC,

Ta adicion de peguefias cantidades de sustancigs inhibido-

ras de la'polimerizaciéu ha demostrado ser venfajosé.
Ejemplos de los compuestos de formula VI son-pi- .

rroliiona-2, caprolactame-2, oxazolidoﬁa-z y oxazinona-2,

Sjemploé de compusstos de formula VII son vinil osfonato

de dimetilo, de dietilo, de diisopropilo, de metiletilo,
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1,3-dioxa=2=0x0~2-vinilfosfoluno, 1,3-dioxo-5,5~imetil-2«
ox0=2-vinil-rosforinano, '

Como catulizadorss basicos entranm en congidera-
cidn, oor ejemplo, los metales alcalinos, los hridroxidos,
oxidos o carbonatos alcalinos o alcalino-térpeos, los
alcoholatos-alcalinos, las aminas terciarias, tales como,
por ejsmplo trietilamine, piridina o metilpiperidina, o las
bases amonicus cuaternarias, tales como, por ejemplb, hi=

droxido tetrametilamonico o hidroxido trimetil-beneilamoni-

co,
Como representantes de los compuestos de la pre-

sente invencion de formula 1 sean mencionados, por ejemplo,

los compuestos de Uérmula I donde R, Ry, R, y & r X tienen

los significados indicados en la tabla a continuscion,

R ' Ry R, A X
~CHy- CHy CH, ~CH, -G, -0~
- Gy - CHj
™\ 0H3 Nog, 2 ¢
~CHy~ . ~CH,~CH,01 ~ClL-CHyOL ~CHy=Cliy=  =O-
~CHy-CH, ~ CH, o, ~CHy-CHy=  =0-
~CH = CH,— Gt Ol ~CH,-CHy=  =0-
~
S ool U3 g 0.8 ~CH,~CH -0m
- HK\CH3 olis oHs 2~CHp
~CEy=Cliy=CHy-  OF, oH,  -CHyCHy -0
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R Ry Ry A X
~CH,- ot cH ~CH,CH,~  -CH,-
-jCHZ‘ 021l5 02H5 -CI-I2-0H2— "’GHQ"'
~CH,~CH,~ | CH, cH, ~CH,~CH)~  -GH,-
~CH2- CH3 CH3 -(CH2)3~ ~CHy-
~CH, ort, CH, -(CH,) ,- ~CH,~
~CH,= G215 Colls ~CHy) - ~CHy-
~CH = Cli ,OH,,01 CH,CH,C1 ~(CH,),- ~CH,~
—CHZ-OHZ—QHZ— an CH3 -(CH2)4_ ~CH,~

; . . .
Los compuestos de la presente invencion de for- |
§

mula I representen, en su mayoria, liquidos altsmente vis- |

cosos, incoloros o ligeramente tefiidos o productos cerista-

linos,

Se pueden emplear en miltiples formas, por ejem-

plo, como disolventes y productos intermedios parae sinte-

R 4 PR
ois orgénicas, por ejemplo, para la obtencion de bacterici-

das, compusstos tunsiocactivos y agentes auxiliares texti-

les, Un especial son adecuados para el apresto protector
contra la inflamacidén de materiales fibrosos de fibras na-
turales y sintéticas, as{ como de materiales sinteticos,
Aqui se han acreditado especialmente, ante todo, agquellos
compuestos de formula I que represenian derivados de Ja
oxazolidona, Con ayuds de los compuestos de la presente

invencién_ée logr= sobre los textiles de matericles fibro-

808 que contienen celulosa, tales como algodon, lino, vis- |

cosa 0 rayon y en espscisl sobre textiles de fibras de po-

i

. . !
liéster o mezclas de tibras conteniendo'poliéstor, ua ex— |
|

|

celente apresto contra la inflamacion estables al lavado.
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Los derivados de foafonoalquilo de la presente
invencidn de formula I se emplean como agente inhibidor
de 1la inflamacion para los materiales textiles en una can-

tidad de unos 8 a 50, preferentemente de 1C a 4C % en peso,

Para su apresto, los materiales textilss se imprej
nan con sbl&ciones que por litro contienen desde unos 100
hasta 400 g de los compuestos.de formula I de le presente
invencion, as{ como, en caso dado, ulteriores agentes de
apresto, tales éomo agentes antiarrugables, reblandecedo=-
res;.agentes hidrofobizantes y oleofobizantes y cataliza-
dores de condensacion acidos o laténtemente acidos, Como
diaoiventes sirve preferentemente el agua, en casé dado
en megzecla con disolventes orgénicos miscibles con agua,
en caso dado bajo empleo de pequefias cantidades de emul-
sionantes, Los compuestos de formula I se pueden aplicar |

sin embargo también a partir de digolventes orgénicos, pox

ejemplo, hidrocarburos o hidrocarburos halogenacdos, tales
como percloroetileno, sobre los materiales textiles, Los
materiales fibrosoa se impregnan coh las flotas de apresto
sn forma conocida, por ejemplo, ror inmersién, impregnacién
0 pulverizacién, se exprimen hasta un éumento en peso de
éproximédamente un 80 a 150 % y a continuacion se secan,
y #e termofijan a 100 -~ 2002C, preferentemsnte a 140 -
180¢cC, A

Mediante hidrolisis decida de los compuestos ée

formula general 1, donde R, Ri, R2 ¥y Z tlenen el significad

do all{ indicado y X gsignifica un grupo —CH2 se pueden obtq-

" : R . i !
ner acidos carboxialquilaminoalquilenfosfonicos de formula:

[
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HOOC~(CHp ) ,~NH-R~P —— OH VIII,

OH
donde u significa un nimeroc entero de 3 - 5, que se pucden |

emplear como formadores de complajos y productos intermedios,

Las partes indicadas en los sjemplos sigulsntes
gon partes en peso, siempre que no se indique otra cosa,

Liemplo 1
' 136 partes de trimetilfosfito se calientan s 70

- 802, A la misma temperatura se gotean lentamente 134 par— ;
tes de N-elorometil—pirrolidqna y ol cloruro metilénico que i
ge forma se recoge en una trampa de enfriamisento, Termina-

de la reaccidn se habfan recogido en la trampa de enfriamien—

to 47 partes de cloruro metil{co. La mezcla de reaccion se

destild en vaclo. Se obtuvieron 168 partes del compuesto de

7 formula

0
N-c P/
%— 2” oc,),

como 1iquido incoloro del punto de ebullicion p.eb.o,lz
122 - 1269 y el {ndice de refraccién n%o 1,4807.
078 J10,P (207)

Calculado: N: 6,76 % Ps 15,0 %

Bncontrado: N: 6,78 % P: 14,1 %

100 partes del compuesto anteriormente desorito

ge hirvieron con 400 cc de acido clorh{drico durante 15 ho-
ras bajo reflujo, La solucion gse evapors en vacfo y el re-
giduo se calento durante 1 hora bajo una presidu de 0,5 Torr
a 130 - 1402C, Al agitar con 300 partes de ctanol se presen-

t6 oristalizacion, Después ds separar por succion se obtue
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Liemplo 2

~ partes del compuesto de férmula

viaron 82 partes de un compuesto cristalino incoloro que 88
reoristalizé dos v-.ces en acetonitrilo/H,0.

p.f.t 142 - 145¢
0

4%%¢
HOOG~(CF, ) ; ~NE~Cliy=P
. 32 3 2 \\\‘*(Oﬂ)z

CyHy ,NOP  (197)
Celoulados Cs 30,45% H: 6,14% N: 7,11% P: 15,7 %

Encontrado:C: 30,84 H: 6,3 % N: 7,1 % P3 16,0 %

En igual forma se obtuvieron de 183 partes de
trietilfosfito .y 162 pertes de N-clorometiloaprolactama 217

Cﬁ-cna—?ff '
\0 (OCZHS)z ;
como 1{quido incoloro con el punto de sbullicidn p.eb.g g =
133 - 1342 y el {ndice de.:efraocién qgoz 1,4779 ‘
C11Hpo N0, P (263) ' o i
Caloulado: N: 5,32 % P: 11,79 %
Encontrados N: 5,434 P: 11,9 %
100 partes del compuesto de arriba descrito se
hirvieron bajo reflujo con 400 partes de soido olorhfdrico

concentrado durante 18 horas, Ia solucion se evaporo to-

talmente en vac{o y el residuo se calento durante 1 hora
bajo una presién de 0,5 Torr a 130 - 1409, Se obtuvieron

91 partes de un 1fquido altamente viscoso que cristalizé

después de disolver en 110 partes de agua, El producto

cristalino se recrigtalizo una vez en acetonitrilo/agua y i
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07H16N05P (225,2)

o N-clorometil-caprolactame en bruto 384 partes del compuesg-

- 13 -

nuevamente en etanol/agua, Cristales incoloros del p.f.

100C~(CH, ) g-NH~CHy~P 2
\N‘<OH)2

Calculado: C, 37,3% H: 7,2% Ns 6,2 ¢ P: 13,8

Encontrados C: 37,7% H: 7,2% N: 6,3 % P3 14,0 %
Ejemplo 3

En igual forma como descrito en el ejemplo 1 g6

obtlenen de 338 partes de trimetilfpsfito y 445 partes de

to de Fdrmula

(::;f'CHa'P“\(ocn3)2

como 1{quido incoloro del punto de sbullicion p.eb.g 35
147 - 1502 y el {ndice de refraceién n%oz 1,4858
CgHygNO4P  (235)

Caleulado: N: 5,96 4 P: 13, 2 %

Encontrado: N: 5,7 % P: 13,9 %
Ejemplo 4

En igual forma como descrito en el ejemplo 1 =6
obtiecnen de 166 partes de trietilfosfito y 134 partes de i
N-elorométilpirrolidona'a 110-1208C 212 partes del oompuéﬂ-;
to de formula | '
' 0

A
T0CyH5) 5

como 1{quido incoloro del punto de ebullicidn p.eb. 0,08 °

110 - 1122 con el indice de refraccion n%o : 1,4705.

N-CHa—P
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"1l hora a 90 - 1002C y el producto obtenido se libera en

- 14 =

CgHygNO4P  (235)

Calculado: N: 5,96 4 P: 13,2 %

Buoontrados N: 5,85 4 Pz 13,2 &%
Ejemplo 5
' A-560 partes de trimetilfosfito se gotean lenta-
monte, a 70 -~ 802C, 555 partes de N-clorometiloxazolidona.
El cloruro de metilo que se forma se conduce a traves de um
refrigerador de reflujo al recipiente enfriado con hislo

8000, Terminade la adicion se sigue agitando aun durante

vac{o de 1los componentes voldtiles, Se obtienmen 890 partes

(97 % de 1la teor{a) del compussto de formula

© oo,
N—CH,-P~
F |2 \oom

070

como 1{quido incoloro.
CgHyaNO5P  (209) 120 o 1,4700
Caloulados C 35,5% H5,75% N6,7% P 14,85 % i
Encontrados C 35,2% H5,8 % N6,9% P 14,9 %
Ejemplo 6

87 partes de oxazolidona-(2) se disolvieron en
200 partes de tolueno & se mezclo con 4 partes.de una so-
lucidn 5,5-molar de metilato sodico en metanol, A 50 - 609
se gotearon 164_pafteg de vinilfosfonato de dietilo, man-
teniéndose, nediante enfriamiento, 1la temperatura de reac-
cion a la altura indicads, Despueés de terminar la adicion

se 8gitd aun durante 2 horas a 55 - 602, Despuds de neutra-

ligar con &cido clorhidrico se separd por succion de la sal

precipitada y el filtrade se liberd en vacfo del disolventel
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// R
E‘—N“CHQ"CHQ-P-OC}sz *- R
" como 1{quido marrdn,
‘ 20

- 15 -

Calentando & continuacion sl vacio a 1a boﬁba de aceits,
& 170-1802, se eeparafon por destilacion las partes volé-

viles, Se obtuvieron 210 partes del compuesto de formulas
0

Calculado: C: 43,1 %; H: 7,17% N: 5,584 Os: 31,94 P: 12,3%
Bneontredo:C: 42,6% ; H: 7,2 % N: 5,9 % 01 31,44 P: 12,5 %
Ejemplo 7 ’ . E

87 partes de oxazolidona~-(2) se disolvieron a 804

o 180 partes de terc.butanol, se enfrio a 10-202 y'se
mezeld con 5 partes de una solucién 5,5-molar de metilato

8di60. A continuacidn se gotearon 136 partes de vinilfos-

fonato de dimetilo, manteniéndose medisnte enfriamiento la |
temperatura en 20 - 259, Después de agitar durante tres |
horas & 20-252 se neutralizo com dcido clorhidrico y se
£iltro, Del filtrado se separé el disolvente por destila-
cion en vaoio a la trompa.dé agua, & 40-452, El residuo se
1ibero en el evaporador de capa delgada a un vacio de 1
Torr y una temperatura de 190-2009 de las partes voldti-
les, Se obtuvieron 146 partes del compuesto

0
. N-CHp-CH3~P-0CH,

[:;:l\o - \ooE;

como 1{quido marron,
€y ,NOSP (223) 20 : 1,4760
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- Zncontrado: ¢ 38,24 H 6,3%¥ N 6,5% 0 36,1 %P 13,1 %

.de un producto previo se obtuvieron 178 partes del com-

Caloulados C 37,7« H 6,284 N 6,28 % 0 35,9 % P 13,9 %

Hjemplo &

85 partes de pirrolidona-(2) se mezclaron con 2
partes de una solucidn metandlicz al 40 % de hidrdéxido bend
cil-trimetilamonico, 4 25-302 se gotesron bajo enfriamientd
136 partes de vinilfosfonato de dimetilo en el plazo de
una hora, Durante la adicion del vinilfosfonato de dimeti-
lo se mantuvo, mediante adicidn oossional de 1 - 2 partes
de solucion de hidrdxido de bemeil-trimetilamonio, en la
mazole de resccidn un pH de 8 - 8,5, A continuacion se agit
t0 afin durante una hora a 25 - 30¢ & un pH de 8 - 85, En
total sé"ggregaron ain 4 partes de solucidn de bencil-tri~|
metilemonio, La mezcla de reaceion se neutralizé con deido

clorh{drico y & continuacion se destild en vac{o, Despues

puesto
0

' N-CHo=CH f/ﬁ)CH
~CHg=CHp~P-00H;3 j
[ L N\ f
0 OCH, :

como 1{quido incoloro con un punto de ebuldioidn p.eb.o,6=§
160 - 1622,

Caloulado: © 43,4 % H 7,24 % N 6,33 % 0 28,9 % P 14,0 %
Encontrado: C 43,6 % H 7,5 % N 6,5 %0 28,3 % P 14,4 %

Ejemplo 9

A una mszcla de 113 partes de caprolactama y |
136 partes de vinilfosfonato de dimetilo se agregarom & |
.
temperatura ambiente 2 partes de una solucion 5,5-moler !
i

de metilato sodico manteniéndose la temperaturs por en—



5.

10.

15,

20,

25,

30,

- 17 =

friamiento en 50 - 55¢, Goteando lentamente solucidn de
metilato sédico gse mantuvo un pH de 9 ~ 10 hasta terminar
% reaceiln exotérmics . En total se agregaronm 12 partes

de solueidn de metilato sddico. Déspués»de enfriar se sepa-

ro por succion de 1o insoluble y el filtrado claro sé libe~

. 10 por oalentamiento en vacio a la bomba de aceite a 170

1802 d¢ 1las partes voldtiles, Quedaron 230 partes de un
1{quido algo viscoso, tefiido amarillento, que destilaba a
168 - 170¢/0,5 Torr,

0
7 A/O
~CHp~CHp~F~0CH;
oH
G, oHaoNO,P  (249) ' 720, 1, 4849
107207 V4" : 4y

Calculado: C 48,2 % H 8,03 % N 5,62 % 0: 25,7 % P: 12,4 %
EncontradosC 47,8 4 H 8,0 % N 5,7 4 0: 26,0 ¢'?: 12,5 €

Bjemplo 10

940 partsa de N-(2-cloroetil)-oxazolidona-(2) se ;

mezclan oon 400 partes de dimetilformamida y a 150-160%2 ‘
se mezcla bajo agitacion lentamente con 870 partes de tri-
metilfoafito. Terminado el desarrollo de gas se separa el

digolvente por destilacion en vacio. Se obiienen 1170 par-

_ tes del compuesto

0
. ”
N-CHp-CHp-P(0CH3 )2

w2

como 1f{quido marron. elaro,
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" clan & 80-902 en un matraz evacuado a 30~-40 Torr lentamente
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Cpliy NOgP (223) w0 % 1,4790
Calculado: C, 37,7 % H: 6,28 % N: 6,28 % P: 13,9 %
Encoutrados C. 38,5 % H: 6,3 % N: 7,0 % P: 13,1 %
Ejemplo 11

271 partes de trietilfosfito se mezclan a 100-1109
lentamente con 332 partes de N-clorometil-oxazolidona-2
recogléndose ol cloruro et{lico que se forms en una trampa
rofrigerada, Terminada la adicion se calienta la mééqla de
reaccion sun durante 1/2 hora a 1302 y a continuacidn se
livers en vac{o hesta 1 Torr a esta temperatura de los com~
ponenxés volétiles. Se obticnen 430 partes del compuesto

0

L] i

/IIL—CHQ-P( 0CoE5), é
l 0 | !

como 1{quido amarillo psalido,

OgH16N0sP  (237) 25° - 1,4677
Caloulado: C: 40,6 % H: 6,75 ¢ N: 5,91 % Pt 13,1 % :
Encontrado: C: 40,6 % H: 6,7 % N: 6,24 P: 12,8 4

Ejemplo 123

134 partes de N-clorometiloxazolidona-(2) se mesz-

con 270 partes de tris-(2-cloroetil)-fosfito. El oloruro
etilénico que se forma durante la reaccion se recogs en
une trampa refrigerade a =702, Terminads la adicidn se ca-
lienta ayn durente 1 hora a 90 - 1002C recogisndose en
total 75 partes de oloruro etildnico, Despuds de haber re-

tirado en un vacfo hasta 2 Torr las partes volétiles que-

dan 318 partes del compuesto
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* Encontrado: Ct 31,5 % H: 4,7 % N: 4,6 % Cl: 23,8% P: 10,3%
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0
T
[:nM-N,cnz-r(oucaz-caz-01)2.

>0

como 1{quido viécoao,_marrén'claro.
Cgy4CLN0E  (306) n3%% 1,4992
Caloulado: C: 31,354 H: 4,57 % N: 4,57% Cl:23,24 By 10,1.%

fjemplo 13
Un tejido de fibras de tereftaslato de polietileno

gse impregna en una flota acuossa que'pof litro contiene 200 ¢
del producto descrito en el ejemplo 5, 30 g de diciandia~

mina, 5 g de deido fosfdérico y 0,5 g de un producto de reac-

cién de 1 mol de nonilfencl con 10 moles de oxido etiléni-

! .

peso de aproximadamente un 80 %4, se seca durante 10 minutos

co., El tejido imprognado se exprime hasta una recepoidn enm

& 1002 y ge fija durente 5 minutos a 1602, A continwacidn

85 lava el tejido con una soluoién diluida de sosa a 402 y
i
se seca, *

El tejido as{ aprestado se aoﬁetié, para comprobarn
sus propiedades inhibidoras de la inflamscidn, al emsayo
verticael segin DIN 53,906, Lios resultados del ensayo se han
resumido en la tabla a cotinuscidns '

longitud quemada

. Urdimbre Trama
A Sin tratar quemado
B Aprestado segun el ejemplo 13 4,4 om 4,5 om
C B, después de 10 lavedss 2 mequi- :
- . da & 60¢ 5,1 em 5,8 om
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Ejemplo 14

Se prepars una flota acuosa que por litro contiene
250 partes del producto descrito en el ejJemplo 7, 30 partes
de diciandiamida y 5 partes de acido fosforico, Un tejido
de f£ibras de tereftelato de polietileno se impregna eon
este flota, se expriﬁe hagta unae recepcion de flota de un
80 %, se seca durante 10 minutos & 1009 y se calienta du-
rante 5 minutos & 1602, A continuscion se lava el tejido
durante 10 minutos a 402 con una solucidn de 1 parte de
sosa por litro y se seca, '

E1l tejido asf aprestadg ge somete al ensayo ver-

tical segun DIN 53.906.
Longitud e quemado

Urdimbre Trama
Sin trater quemad.o |
Aprestedo segun 6l ejemplo 14 5,6 om 5,8 em '
B, después de 1C lavados & mi- i
quina a 602 6,8 em 7,2 em :
NOTA

Descrita suficiéntemente la naturaleza del invento),
as{ como la manera de realizarlo en la practica, debe hacer-
ge conatér que las disposiciones anteriormente indicadas son
susceptibles de modificaciones de detelle en cuénto no alte-
rén su principlo fundamental. Tembién se hace consfar que el
inwento oorresppnde a una Solicitud de Patente presentada
en Elemania, con fecha 17 de julio de 1.974, bajo el nimero
P 24 34 312,23 aoogiéndose por lo tanto a los ben:ficios
,//qEE"concedeﬁ los Convenios Internscionales en vigor, siendo

lo que constituye la esencial de referido invento y por lo

que se solicits Patente dé Invencion por 20 ahos on Espafia,



sobres PROCEDIMIENYTO PARA PREPARAR ESTERES DE AQIDO FOSFO-
NICO; caracterizandose por lo siguiente:

1.~ Procedimiento para preparar éstures de acido
fosfonico de formule generals _

0] .
5, A N R-Pffffoni I,
« : ™ o3
X0y, R

donde Rl y R2, independientes entre si, significean un res-
to alquilo en caso dade sustituido por haldgene o junto

10, con los &tomos de oxigeno y el dtomo de fosforo forman

un heterociclo de cinco a siete miembros, X significa un
dtomo de oxigeno o el resto ;?H; , donde R, signifies hidro-
Ry ' f
geno o un resto alguile, R significa un resto alquileno,
15, en caso dado ramificado oon 1 - 4 tomos de carbono y A i
sighifica un resto alquiiéno o fenileno=(1,2) en cagso da=- {
‘do sustituido por halogano, un resto alquilo o halogenoal—,
quilo, necesario para completar un sistema de anlllo de
cinco a siets miembros, caracterizado porque compuestos
20, de formula -
A ~———N—R —¥X

t B
c ' ~ :
k\x"” No ,

donde A, Ry X tienen los significados arribas 1ndicados
- 25, e Y significe el grupo hidroxi, dimetilamino, dietilami~
' no, acetoxi o propionilexi o un atomo de halogeno, ge ha-

cen reaccionar con esteres triaslquilicos del dcido fosfo-

;/4 roso de férmulas

/”//'ORI

ORp
.\\\\‘ OR3

ommonge o

P
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~ tilfosfito, trietilfosfito o tris-(2-cloroetil)-fosfito, en-
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donde Rl ¥ Ry tlenen el significado arriba indicado y R3
gignificaun resto alquilo en caso dado sustituldo por ha-
16geno, & temperaturas entre 40 y 2100C,

2,~ Procedimiento segun la reivindicacidm 1, ocaraci

terizado porque los compueastos donde R significa metileno
8o hacen reacclonar entre 40 y 602C, referentemente esuntre

60 y 130¢C,
3.~ Procedimiento segun la reivindicacidn 1, oa-

racterizado porque los compuestos donde R significa metile-
no e Y gignifica acstoxi o propioniloxi, s8¢ hacen reaccio-
nar entre 90 y 150¢C, .

4.~ Procedimiento segun la reivindicacién 1, ca-
racterizado porque los compuestos doande R significa un resg-
to alquileno con 2 a 4 stomos de carbono e Y significa clo-

ro o bromo, se hacen reaccionar entre 120 y 210%2C, prefe-

rentemente entre 150 y 1802C,
' 5.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, oax

ructerizado porque los compuestos donde R significa metileno

e Y asignifica cloro o brbmo, se hacen reaccionar con trime-

tre 40 y 16090,
6.- Procedimiento segun la reivindicacidn 1, oa-

racterizado porque 3~clorometil-oxazolidona-2 se hace resc-
clonar con trimetilfosfito, trietilfosfito o tris=-(2-clo-

roetil)-fosfito,
' '7.- Procedimiento para preparar los esteres de

icido fosfomico de la reivindicacion 1, donde R significa
un resto Cy a 04-alquileno ¥ By ¥ Ry tienen el significa-

do de 34 Yy R5' car:ieterizado porqus'loa compucstos de for-

mule
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A N R
t
c

donde A y X tienen el significado indicado en 1s reivindi-
cacion 1 ¥ R' signifioa un resto 02 a 04-alquenilo eﬁ 0830
dado ramificado, ss hace reacclomsr con ésteres de acido
fosforoso de formula
&%/,0
HP — 034
~
ORs

PRy

donde'R4 NG R5 indespendientes entre sl significan uk raéto
alquilo o junto con los Stomos de qxigeno y ol dtomo de
£ésforo formen un heterociclo de cinco'a siete miembros,

en presencia de catalizadores formadores de radicalés y en

cagd dgdo en pfesencia do diluyentes insrtes.

8.- Procedimiento segin 1a reivindicacién T, oo~ 3
racterizado porque los compuestos donde A significa un rea-z
to 1,2-etileno, 1,3-propileno o 1,4-butilenc y R' signifi-
can un resto vinilo o alilo, se hacen reacclionar eoﬁ dime-
til= o dietilfosfito. -

9.~ Procedimiento segun la reivindicacion 7, ca~-
racterizado porque le 3-vinil-oxazolidona-2 o 3-alil-oxazo-
lidonsa-2 ge hacen reaccionar comn dimetil- o dietilfosfito,

'10.; Procedimiento pars preparar los ésteres de
dcido fosfdnico de la reivindicseidn 1, donde R signifioca
etileno, caracterizado porque los compuestos de férmule

A NH B

donde A e ¥ tienen 1los signifisados indioados en la reivin-
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dicacion 1, se hacen reaccionar con eésteres de acido vinil~

fosfonico de férmulas

0
CHo=CH-P ii::-ORl
. T om,
donde Rl y Ré tiene el significado indicado en la reivine-
dicacion 1, en caso dado en presencia de catalizadores

bataicos:
11,- Procedimiento segin la reivindicacidnm 10,

daracterizado porque la oxazolidona-2 se hace reaccionar
con vinilfosfonato de dimetilo, de dietilo o de di~(2-clo-
roetilo), '

12,~ Procedimiento para preparar ésteres de ci-

do fosfonico, tal y como queda sustancialmente desorito en
la presente Memoria, .
Esta Memorie conste de 24 hojas escritas a ma-
quina por una sola cara,
Madrid, 2~ 40T 1975
BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, -

3 GOMEZ RGE0Y Y Mgk
pe Flrmndor L. Gasie facciodis
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