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Es objeto del invento un nuevo procedimiento para la 

preparación de ácidos N-acil-N-alcohilaminometanodifosfónicos.

Según la solicitud de patente alemana P 25 30 139.7 

es sabida preparar ácidos N-acil-M-alcohilaminometanodifosfó- 

nicos por acilación de las sales de metales alcalinos de áci­

dos N-alcohilaminometanodifosfónicos, que se Forman, de acue_r 

do con la DT-OS 1,958.123, a partir de amidas de ácidos N-alco 

hilcarboxilicos, ácido fosforoso y tricloruro de fósforo.

Se ha encontrado ahora que se pueden preparar ácidos 

N-acil-N-alcohilaminometanodifosfúnicos de la formula general:

PO3 H2

H-C-N/ " i

\
Cd.R,

^ " 2

en donde Rj, y R^ significan alcohilo inferior con C^-C^ y pue­

den ser iguales o diferentes, también en una única etapa da —  

reacción, si se hace reaccionar una N-alcohilformamida con ácl̂  

do fosforoso y un cloruro de acilo.

Se ha manifestado como conveniente hacer reaccionar 

N-alcohilformamida con ácido fosforoso y cloruro de acilo en - 

úna proporción molar de desde 1:0,5:0,5 hasta 1:2,5:2,5.

De la DT-OS 2.115.737 es sabido q u B  se obtienen áci­

dos aminoalcanodifosfónicos por reacción de aductos de cloruro 

de hidrógeno y amidas de ácidos carbóxilicos con ácido fosfore) 

3 0 a temperaturas por encima de 100SC, preferiblemente de 140 a
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160SC. No obstante, en tal caso sólo se emplean amidas dB áci­

do desde la acetamida.

Para la preparación de los compuestos se trabaja veri 

tajosamante de acuerdo con el invento, disponiendo previamente 

la mezcla de N-alcohilformamida y ácido fosforoso y añadiendo 

a ásto gota a .jota, el cloruro de ácido. Tambián. puede proce —  

derse a la inversa, es decir disponer previamente el cloruro - 

de ácido y añadir a esto la mezcla de N-alcohil-formamida y á- 

cido fosforoso. Se inicia una reacción exotérmica, y se ha ma­

nifestado como conveniente nú dejar subir la temperatura pgr - 

encima de BQBC, mediante enfriamiento. -

Una vez terminada la reacción, se separan por destila 

ción en vacío los componentes volátiles. Sa obtiene el produc­

to de reacción en forma de un jarabe incoloro, que puede ser - 

utilizado de modo directo.

Para la obtención del ácido fosfáftico cristalino pie 

ro, el jarabe es tratado con un disolvente orgánico, por ejem­

plo con alcoholes. Se ha manifestado como especialmente venta­

joso al n-butanol. Se ha mostrado que a veces la cristaliza-- 

ción puede ser acelerada por adición de ácido acético. Eventual 

mente, también puede diluirse el jarabe primero con hielo/agua 

y añadir luego un disolvente orgánico miscible con agua.

La N-alcohilformamida, en lugar de hacerse reaccio—  

.na-r con ácido fosforoso y un cloruro de acilo puede también —  

hacerse reaccionar con tricloruro de fósforo y al correspondían 

' te ácido oarboxllioo, los cuales reaccionan de manara conooida 

para formar ácido fosforoso y el cloruro de ácido carboxílico.

Los ácidos N-acil-N-alcohilaminometanodifosfónicos -
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son excelentes agentes formadores de complejos para iones metá 

líeos divalentes y de mayor valencia, tales como por ejemplo, calcio 

magnesio, hierra, cromo, manganeso y otros. Pueden ser incorpo¡ 

rados en productos sólidos y líquidos, que son empleados en me_ 

dios acuosos. También, los ácidos fosfónicos son compatibles 

con las materias primas para lavado usuales y pueden ser añadi^ 

dos a agentes de lavado y de limpieza. Su empleo es ventajoso, 

por ejemplo, en máquinas lavadoras de botellas .quB trabajan -- 

automáticamente y en la limpieza de depósitos y contenedores.

Ya cantidades inferiores a la ontoquiométrica (cantidades do - 

inoculación) de los ácidos N-acil-N-alcohilaminometanodifosfó 

nicos impiden la deposición de sedimentaciones petrificantes - 

en sistemas acuosos.

Los ácidos fosfónicos manifiestan sobre todo con el 

valor de pH inherente del agua un excelente efecto estabiliza^ 

dor, y por lo tanto son apropiados tambián especialmente para 

estabilizar la dureza del agua en circuitos de refrigeración. 

EJEMPLO 1

59,1 g (l mol) da N-metilformamida son mezclados con 

buena agitación, con 82 g (l mol) de ácido fosforoso. De este 

modo se obtiene una solución transparente. A ello se añaden —  

gota a gota 109,9 g (1,4 moles) de cloruro de acetilo; la dura 

ción de la adición es de 10 a 12 minutos. De este modo la tem­

peratura interior sube como máximo a 758C y comienza un débil 

reflujo de cloruro de acetilo con simultáneo desprendimiento de 

HC1 gaseoso. Después de un tiempo de reacción ulterior de 20 a 

30 minutos, la temperatura interior disminuye a aproximadamen­

te 459C y el reflujo cesa plenamente; por consiguiente la reac^



ción está terminada.. Con una temperatura del baño María de aprj3 

ximadamente 6QSC son eliminados sn vacío los componentes volá­

tiles. Con el fin de descomponer incluso loa últimos vestigios 

de cloruro de acetilo, después dB enfriar a la temperatura am­

biente se diluye con un poco de agua. Se obtiene un jarabe di­

luido incoloro, que puede ser empleado directamente en la prát: 

tica.

Para la cristalización, el producto bruto es disuel­

to en aproximadamente 450 mi de n-butanol y la solución se mez 

cía con aproximadamente 1.2UU mi de un ácido acético al 100%. 

Después del enfriamiento a 10SC se filtra con succión el pro—  

ducto cristalizado resultante y de este modo, tras el lavado - 

con acetona y el secado en vacío a 80SC, se obtiene 07,1 g -- 

(70,5% de la teoría referido a H^PO^) del ácido fosfónico cris^ 

talino de color blanco puro.

Punto de fusión: 170-1738C.

Análisis:

Calculado: N 5,7%; P 25,1%

Encontrado: N 6,0%; P 25,8%

El espectro de IR no manifiesta ninguna diferencia en 

comparación con la sustancia preparada mediante acetilación de 

ácido N-metilaminometanodifosfónico.

EJEMPLO 2.

157,0 g (2 moles) de cloruro de acetilo son dispues­

tos previamente. A ello se añade gota a gota, con agitación, una 

solución de 59,1 g (l mol) de N-metilformamida y 164 g (2,0 mo­

les) de ácido fosforoso. La duración de la adición es de 10 mi-
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ñutas; la temperatura interior sube a 423C con desprendimiento 

de HC1 gaseoso. Seguidamente se procede igual que en el Ejem­

plo 1.

- N O T A -

Se reivindica como nuevo y de propia invención.

5 1.- Procedimiento para la preparación de ácidos N-acil-

N-alcohilaminometanodifosfónicos de la formula general:

10

15

P0,H,

H-C-N'
\ CO-R,

PO3 H2

en dónde R^ y R^ significa alcohilo inferior con C^-C^, que puj3 

den ser iguales o diferentes, caracterizado porque se hace reat: 

cionar una N-alcohilformamida con ácido fosforoso y un cloruro 

de acilo.

2. - Procedimiento segón la reivindicación 1, caracte­

rizado porque se hace reaccionar N-alcohilformamida con ácido 

fosforoso y cloruro de acilo en la proporción molar de desde - 

1:0,5:0,.5 hasta 1:2,5:2,5.

3. - Procedimiento segón las reivindicaciones anterio­

res, caracterizado porque se hace reaccionar N-alcohilformamida
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con ácido fosforoso y cloruro de acilo a temperaturas de 40 a 

SOSC.

4.- "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE ACIDOS N- 

ACIL-N-ALCORILAMINOMETANODIFOSFONICOS". -

5 Tal como se describe y reivindica en la presante Me­

moria Descriptiva que consta de siete hojas escritas a máquina 

por una sola cara. ,
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