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ts objeto del inyento un nuevo procedimiento para la
preparacidn de dcidos N-acil~N;alcohilaminometanodiFosFdnicos.

Segln la solicitud de patente alsmana P 25 30 139.7
8s sabido preparar dcidos N-acil-N~alcohilaminometanodifosfé-
nicos por acilacidn de las sales de metales alcalinos de dci-
dos N-alcohilaminometanodifosfdédnicos, que ss forman, de acuer
do con la DT-0S 1,958,123, a partir de amidas de 4cidos N-alco
hilcarboxflicos, &cido fosforoso y tricloruro de fésforo.

S8 ha encontrado ahora que se pueden preparar Acidos

N-acil-N-alcohilaminomstanodifosfénicos de la formula genaral:

en donde Rl y R2 significan alcohilo inferior con Cl-Ca y pue-
den ser iguales o diferentes, también en una (Gnica stapa de -~
reacci6n, si se hace reaccionar una N-alcohilformamida con &ci
do fosforosey un cloruro de acilo.

Se ha manifestado como conveniente hacer reaccionar
N-alcohilformamida con &cido fosforoso y cloruro de acilo en -
una proporcién molar de desde 1:0,5:0,5 hasta l:2,5:g,5.

De la DT-0S 2,115,737 es sabido que se obtienen dci-
dos aminoalcanadifosfdnicos por reaccién de aductos de cloruro
de hidrdgeno y amidas de d4cidos carbdxilicos con écidn'FosForQ

so a temperaturas por encima de 1009C, preferiblemente de 140 a
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1609C. No obstante, en tal caso s6lo se emplean mmidas de 4ci-

do desde la acetamida. :

Para la preparacién de los compuestos se trabaja ven
ta josamante de acuerdo con el invento, disponiendo previamente
la mezcla de N-alcohilformamida y dcido fosforoso y afiadiendo
a ésto gota a yota, el cloruro de 4cido., También pusede proce--
derss a la inversa, es decir disponer previamente el cloruro -
de dcido y afiadir a esto la mezcla de N-alcohil-Formamida y 4-
cido fosforoso. Se inicia upa reaccidn exotermica, y se hg Mma e
nifestado como conveniante no dejar subir la temposratura por -
encima de B802C, mediante enfriamiento,.

Una vez terminada la reaccidn, se wsparan por destila

cidn en vaclfu los compunenles voldtiles, Se obltiene vl produc-

" to de reaccién sn forma de un jarabe inceloro, que puede sur -

Qtilizado de modo dirscto.

Para la obtencién del dcido fosfBpico cristaline pu
ro, el jérabe es tratado con un disolvente orgédnico, por e jem-
plo con alcoholes, Se ha manifestado como sspecialmente venta-
joso 8l n-butanol. Se ha mostrado que a veces la cristaliza--
cién puede ser acelerada por adicidn de dcido acético. Eventual
mente, también puede diluirse el jarabe primero con hieln/agua
y afiladir luego un disolvente orgdnico miscible con agua.

La N-alcohilformamida, en lugar de hacerse reaccio--

.nar con dcido fosforoso y un cloruro de acilo puede también --

hacerse reaccionar con tricloruro de fdésforo y el correspondicn

“te dcido carboxilico, los cuales reaccionan de manera conooida

para formar 4dcido fosforoso y el cloruro de dcido carboxflico.

Los 4cidos N-acil-N-alcohilaminometanodifosfdénicos -
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son axcelentes agentes formadores de complejos para iones metd

licos divalentes y ﬁe mayor valencia, talss como por sjempla caldo
magnesio, hierre, cromo, manganeso y otros. Pueden ssr incorpg
rados en productos s6lidos y liquidos? que son ampleacos en me
dios acuosos. También, los dcidos fosfdénicos son pompjtiﬁlas
con las materias primas para lavado usualses y puaden sar afiadi
dos a agentes de lavadoy de limpieza. Su emplec es ventajoso,
por ejemplo, en méquinas lavadoras de botellas que trabajan --
automdticamente y en la limpieza de depfailos y contenedores;
Ya cantidades inferiorus a la astoquiométrica (cantidades do «
inoculacién) de los 4cidos N-acil-N—alcéhilaminometanodiFosFg'
nicos impiden la dsposicién de sedimentaciones pstrificantes -
en sistemas acuosos,

Los 4cidos fosfdnicos manifiestan sobre iodo caon el
valor de pH inherente del agua un axcelente afecto estébilizg
dor, y por lo tan£0 son apropiados también especialmente para

estabilizar la dureza del agua en circuitos de refrigseracién.

EJEMPLO 1

59,1 g (1 mol) de N-metilformamida son mezclados con
buena agitacién, con B2 g (1L mol) de 4cido fosforoso. De estas
modo se obtiene una solucién transparents. A ello se afiaden --

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

cién de la adicién es de 10 a 12 minutos. De ests modo la tem~

peratura interior sube como médximo a 7592C y comienza un débil
reflujo de cloruro de acetilo con simultdneoc desprendimisnto de-
HC1 gaséuso. Despudés de un tiempo de reaccién ulterior de 20 a
30 minutos, la temperatura interior disminuyse a aproximadamen-

te 459C y el reflujo cesa plenamente; por consiguiente la reac
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cién estd terminada..Con una temperatura del bafio Marfa de apro
ximadamente 6020 son eliminados en vacio los compunentes vold-
tiles. Con el fin de descomponer incluso los dltimos vestigios
de cloruro de acetilo, después ds enfriar a la temperatura am-
biente se diluye con un poco de agua.'Ss obtiene un jarabe di-
lufdo inconloro, que puede ser empleado directamsnte en la prég

tica.

Para la cristalizacidén, el producto bruto es disuel-
to en aproximadamente 450 ml de n-butanol y la solucidn se még
cla con aproximadamente 1,200 ml de un 4cido acélico al 100,
Después del enfriamiento a 10%C se filtra con succién el pro--
ducto cristalizado rssultants y de este modo, tras el lavado -
con acatona y el secado en vacfo a 802(, se obtiene 87,1 g -~
(70,5% de la teorfa referido a HBpDB) del 4cido fosfénico crig
talino de color blanco puro.

Punto de fusidn: 170-1739C,
Andlisis:
Calculado: N 5,7%; P 25,14

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

El espectro de IR no manifiesta ninguna diferencia en
comparacidn con la sustancia preparada mediante acetilacidn de

dcido N-metilaminometanodifosfénico.

EJEMPLO 2,

157,0 g (2 moles) ds clorurb de acetilo son dispues-
tos prediamente. A ello se aflade gota a gota, con agitacidn, una
solucién ds 59,1 g (1 mol) de N-metilformamida y 164 g (2,0 mo-

les) de 4cido fosforoso, La duracién de la adicién es de 10 mi-
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hutus; la temperatura interior sube a 429C con desprendimiento

de HCl gaseoso. Seguidamente se procede igual que en el Ejem-

pla 1.
- N 0O T A -
Se reivindica como nuevo y da propia invencidn.
5 l.~ Procedimiento para la prsparacidn de dcidos N-acil-

N-alcohilaminometanodifosfénicos de la formula gensral:

en donde R, y R, significa alcohilo inferior con C;-C,» que bQE.
den ser iguales o diferentes, caracterizado porque se hace réag
cionar una N-alcohilformamida con dcido fosforoso y un cloruro
10 de acila.
2.~ Procedimiento segdn la reivindicacién 1, caracte=-
rizado porqué se hace reaccionar N-alcohilformamida con dcido
fosforoso y cloruro de acilo en la proporcién molar de desde -
1:0,5:0,5 hasta 1:2,5:2,5,
.15 : 3¢- Procedimiento segln las reivindicacioﬁea antario-

res, caracterizado porque se hace reaccionar N-alcohilformamida



con &cido fosforoso y cloruro de acilo a temperaturas de 40 a
soec,
4o~ "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE ACIDDS N-

ACIL-N~ALCOHILAMINDMETANODIFOSFONICODS",
Tal como se describe y reivindica en la presente Me-

moria Descriptive gue consta de sietse hojas escritas a méquina

por una sola cara.
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