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- La presente invencifn se refiere & un procedi-
miento para preparar etilfosfito de aluminio,

El etilfosfito de aluminio ha sido descrito on
lag solicitudes de patente francesa 2,254,276 y 2,288,463,
como materia activa de composiciones fungicidas utilize-
bles para la proteccién de plantas, El interés de tal pro-
ducto condujo a dbuscar un procedimiento industrial para
fabricarlo. ‘ |

i Zs conocido el preparar etilfosfito de aluminio
por desalcohilacibén de un fosfito de dialcohilo mediante
una sal, en particular un cloruro de aluminio,

Se ha propuesto igualmente preparar etilfosfitfe
de .aluminio segin un procedimiento en dos tiemposs primero
una saponificécién con'un hidréxido alcalinos y sobre to-
do sosa, del fosfito de dietilo, pera obiener etilfosfitc
sédicos que luego se somete & una rezsccidn ﬁe doble inter-
cambio en presencia de una sél hidrosaluble de aluminio.

Se conoce ademds el preparar sales metdlicas de
monoésteres fosforosos con cadena de alcohilo que contiew
ne de 1 a 4 4tomos de carbonos por reaccidn, en medic an-
hidro y en ausencia de disolventes; de un hidréxido metd-
lico, & una temperatura del orden de 90 a 1502Cs; con un

fosfito de dialcohilo. De hechos; no se ha dado ninguna ilus

tracidén de este procedimiento en el caso de la preparacidn
del etilfosfito de aluminio,

Cuando se intenta hacer reaccionar con aliminea
hidratada fosfito de dietilo, que para mayor comodidad se
denominard abreviddemente FDIE en la descripeién que si~
gues se observa que la hidrélisis solo se efectia corre¢~

tamente a partir de 1502C, y que da lugar a wne pequeiia
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varte de fosfito de monoetilo (FIME). que desempefin un papel
incontestable de caﬁalizador, de manera que sé obtienc

un etilfosfito de aluminio que tiene aspectos y caracteris-
tigas variables. Estas dos propiedades hacen al procedi-
miento absolutamente inutilizable & escala industrial.
Desde luegos se sabe Que la reeccién del FUE

con alimina se.hace a temperatura moderada (802C). Sin em~
bargosy este producto nunca ha podido ser preparado y ubi-
lizado industrialmente, debido a su descomposicibn equili-
brada & FDIE y dcido fosforoso.

La presente invencidn propone un procedimientc
para preparar etilfosfito de aluminio, en condiciones que
permiten una excelente reproducibilidad, con muy buen ren-
dimiento. | | .

El procedimiento segin la invencidn consiste en

- hacer readonar un exceso de une mezcla ternaria, en equili-

20

25

30
30-11-77

brio, que comprendes en moles:

— de 23 a 93% de fosfito de dietilo (FDIE)

- de 59 a 7% de fosfito de monoetilo (FNE)

~ de 18 a 0,1% de dcido fosforoso (AF)

con alimina, eventualmente hidratada, a una temperatura
comprendida entre 20 y 1002C, bajo presidén reducida, sien-
Ho simultdneamente eliminada el agua resultante de la reac-
bidns a medida que se forma,

Como la obtencién del FIE no es industrial; exis-
e prédcticamente la obligacién de utilizarlo en forma de
hezcla ternaria con el FDIE y deido fosforoso (AF),

Un medio cdémodo consiste en dejar o hacer evolu-
ionar una mezcla de 55 a 98% en moles de FDIE, y de 45

@ 2% de dcido fosforoso., El equilibrio se establece progre-
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- givamente por produccidn de fosfito de monoetilos segln

la reaccidn:
FDIE + AF - 2 IME

A temperatura ambiente la velocidad de reaccién
es 1énta, de manera que es interesante calentar pera obte-
ner el equilibrio en un tiempo razonable.

i As{ se puede obtener; por ejemplos una mezcla
ternaria segih se ha definido antes, calentando durante
15 nin a 1 hora, a 1509C, una mezcla binaria que compren~
des en moles: '

-~ de 55 a 98% y de preferencia de 64 a 90%; de

FDIE, y |

- de 45 a 2%, y de preferencia dé 36 a 10%, de

Ademds, la adicién de una proporcidn minoriiaria
de fosfito de trietilo 2 la mezcla de partida es positle:
aunque no presenta interés, En esas condiciones; el Tos~
fito de trietilo desaparece Integramente poco a pocos
volviendo & dar FDIE y/o FME, Por tanto, su presencia no
es perjudicial en la medide en ques en el equilibrios las
proporciones de FDIE, FME y dcido fosforoso estén compren-
didas en los limites de la invencidn,

Iz solicitante ha hallado igualmente que esta .
mezcla ternaria se puede obitener previamente segin 6tro
procedimientos que consiste en hacer reaccionar tricloruro
de f£ésforo con una mezela de etanol y agua, segin la reac~

cidn:
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- PCL, 4 2 02H50H + (3-a)H20 ——=> FDIE < TNE 4 AF J3HC1

3
siendo "a" el nmero do moles de etanol por 1 mol de FC1,.
lag proporciones en la mezcla ternaria dependen del coe-

ficiente de transesterificacidn:

’

R = : (OH)

T )

(GoH5) (o)

seglin la relacibén (para 1 mol de PGL3)a
eltanol: 2-2R
agusg ¢ 2R 4 1.

La reaccidn se efectia a temperatura baja, de
preferencia entre 0 y 209C, para limitar la formacidn de
carbocatiéns; y la formacidn consecutiva de cloruro de
etilo., Con el mismo objeto se viertes de preferencia exn
este orden, el tricloruro de fésforo sobre la mezcla agua-
alcohol, Por Wltimo, siempre por esas mismas razones, es
importante librar al medio de reaccidén lo antes posible
del dcido clorhidrico formado., Esta eliminzcién se puede
efectuar a baja temperaturas; o bien & temperatura elevada
durante un tiempo muy breve. En la préctica se procede a
una separacibn continua del dcido clorhidrico.

Ta altmina, eventualmente hidretadas wbilizable
en este procedimiento, se puede presentar bajo diversas
formas, ILa experiencia ha mositrado que es en forma de hi-
drargilita (Al(OH)3) como da los mejores resultados. Los

ejenplos descritos en la presente solicitud ée patente
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Lilustran la utilizacién de diferentes tipos de alimina,
que difieren entré ellos en la superficié especifica (5 a
30 m%/g) pare las hidrargilitass o en ol grado de hidrata-
_cién para las aliminas hidratedas y los geles.

Ia mezcla ternaria en equilibrio se pone en con-
tacto con la alymina en proporciones en excéso de 50 a
200% en moles; en relacifn a la alimina. Dicho de otra ford
mas por cada mol de aluminio se necesitan, por estequio-
metrias 3 moles de fosfito (FDIE 4 FME 4 4cido fosforoso).
Segin la invencién,lel nimero de moles de fosfito conve-
niente estd comprendidos por tanto, en este caso, entre
4,5 ¥y 9 moles, .

Mis exactamente, se hé observado que las propor-
ciones mds favorables para el equilibrio de la mezcla se-
gin la invencidén son, en moles:

- 35 a 78% para el FDIE,

-~ 54 o 20% para el TIE,

- 11 a 1% para el 4cido fosforoso,

Ias mezclas mds ricas en FDIE, y en consecuencia
mégs pobres en FME y en dcido fosforoso, dan rendimientos
inferiores, no siendo ya suficiente el FﬂE pers reaccionar
completamente con la alimina, siendo ademds insuficiente
la temperatura para que la reaccién del FDIE con la ali-
mina se realice a velocidad aceptable,

~ Por otra partes las mezeclas demasiado ricas en
FME y en dcido fosforoso den lugars en el curso de la
reaccibén, a la formacién de sales mixtas de aluminio, de
TME y de dcido fosforoso; lo que disminuye més el rendi-
miento de etilfosfito de aliminio puro. |

Las proporciones de la mezcle en el equilibrio
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| enles indicado se eligen de manera que, para uné meszela
dada, las proEprciones permanezcan constantes en el curso
de la reaccién, Asi, el procedimionto se puede efectuar
de manere continua,

Bate probedimiento se ofoctia a una temperatura
moderada, de proferencia comprendida entre aproximadamente
20 y 1002C, y wventajosamente entre 40 y 902C, favorecien-
do esta zona de temperatura la reaccidén del FNE con la
alimina, Simulténeamgnte se reduce la presidén y se elimina
el agua por destilacién a ﬁedida qﬁe se forma como resul-
tado de la reaccién del FME con la altmina:

g
> (02H50—§~0)3A1+ 3H,0

0

3 IME 4 Al(OH)3

Ia eliminacibn del agua evita que esta reaccicne
a su vez con el FiE, formando decido fosforoso en exceso
cuya proporcidns si sobrepasa del valor de equilibrio, des-
plaza a éste en el sentido de una disminucidn del rendi-
mientos como se ha explicado mds arriba, Esta eliminacién
del agua es indispensable, por tanto, para asegurar unas
condiciones constantes de reaccién, estabilizando la mez-
cla en el equilibrio, EL valor de la presién reducida ne-
cesario varfa segin las condicioness sobre +todo las canbi-
dadess volumen del equipos etc., Se ha observado que las |
reacciones bajo'50 a 180 mm Hg dan resultados satisfacto-
rios., ,

De manera mis concreta, se puede trabajar segin
el procedimiento siguiente: -

Se calienta a temperatura relativamente elevada
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| una mezcla de FDIE y dcido fosforoso, hasta obtencidén del
equilibrio. La mezele en equilibrio, que comprende TDIE,
deido fosforoso y FME, se mgzcla con la alimina y se lle-
va a la temperatura de reaccién (80-90°C). Ia reaccién es
muy rdpida.

Sin embargo, como corresponde a lé accidn del
TME y queda FDIEs, no es total. Por otra parte, la elimina-
cién del agua no es completa, debido a la rapidez de su
foimacién. En consecuencia, segin una forma particular
de realizacién de la;invencién, la reaccién antes descri-
ta estd seguida de manera continua por una segunda etapa
de acabado, reaccién del FDIE con agua a temperatura ele-
vada (por ejemplo 150¢C), y a2 présiéh atmosférica, para
volver a dar FIE complementarios que & su vez reacciona
con la aldnina restante. En estas condicioness; el etanol
formado en el curso de la reaccidn se elimine por destilia-
cibén. Esta operacién es mds larga que la primera, y puede
variar de 20 minutos a una hora. la mezcla de reaccidn sa
enfria a temperatura ambiente, y luego el etilfosfito de
aluminio se aisla y purifica de manera habitual (lavado,
filtracidns secado). Ias aguas madres que'contienen los
fosfitos que no han reaccionado se recirculan y se les aia-
des eventualmente tras destilacién del etanol de lavado,
una mezcla fresca de fosfitos en las mismas proporciones
que la mezcla en equilibrio, y la cantidad de alimina ne-
cesaria pars una nueva operacidn, Esta recirculacién es
posible debido a la constancia de las proporciones relati-
vas de FDIE, FIE y dcido fosforoso en el curso de la reac-
cién,

Este procedimiento permite obtener un rendimiento
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~muy bueno, superior al 9035, y & menudo casi cuantitativo,
Ademds, la calidad del etilfosfito de sluninio obtenido
eg excelente. . |

/ Cuando se desea ubilizar este procedimiento
en grandes unidades psra la produccidén en continuo de.can-
tidades importanteq de etilfosfito de aluminio, es prefe-
rible, ‘sin embargo, trabasjsr o temperaturss nds bajas que
las tempersturas de 80-902C indicadas mds arriba.

! En efecto, el tiempo de calentamiento necesa=-
rio pars llevar la mezcla inicial a uns tempersturas rels-
tivemente elevada, en resctores de varios éentenares, si
no millares, de litros, results importsate. Ademds, la
destilscidn del sgua formada por la resccidn dura mds tiem-
po. n esss condicioneé, el agus se retira del wmedio con
un retraso notable respecto s su formacidn. Asi, el agus
se halla en contacto prolongado con el ¥DIE y el FHE, 8
una temperaturs relativamente elevads, lo que provoca una
importante hidrdélisis en esos dos compuestos. sigue un en-
riquecimiento de la mezcla en Fif y en AF, de manera que
las condiciones de constancia ya no estdn respetsdas, ¥y
la capacidad de recirculacidn del procedimiento se encuen-
tra limitada por ello.

En este caso, es ventajoso trabasjasr a tempera-
turas comprendidas entre aproximadamenté 40 y 709C, nds

favorsbles o la resccidn del FWE con la sllmina, a partir

de uns mezcla ternaris que comprende, en moles:

35 a 78/ de FDIE
54 a 203 de FHE

11 a2 1% de 4c¢cido fosforoso.




10

15

20

.25

30

30-11-97

— Los mejores resultsdos se obtienen cusndo la

floja n\‘lm..g..

cantidad de Fifl en esta mezcla es estequiométrica con ls
allmina, es decir, cusndo la relacidn molsr Wid/sllmins

es de 3/1. Aparte de estss condiciones mads psriticulsres,
el modo de operacibn es el mismo que el descrito mds srri-
ba,

El interés de esta variante, por tanto, es
travajar a‘temperatura moderada, y por tanto mds econdni-
ca, permitir mds fécilmente la recirculacidn, y obtener -
un producto de pureza mejorada, lo gue es importante debi-
do s su aplicscidn como fungicida en plantas. Los ejenplos
siguientes se dan s titulo no limitativo, pasrs ilustrar

el procedimiento objeto de ls presente adicidn:

Sjemplos 1 a 15

En uns operacidn previa se cslientsn durante
3 min a 1502C 6,3 moles (751 g) de una mezcla Que compren—
de, en tsnto por ciento en moles:

. = 70% de fosfito de dietilo

~ 30%de 8cido fosforoso.

Asi se obtiene el mismo peso de uns mezcls
ternaris que comprende, en moles:

4%% de fosfito de dietilo

49% de fosfito de monoetilo

8% de 4cido fosforoso

Tuego se cargan 78 g (1 mol) de uns alimina

del tipo H es decir, una hidrargilita de superficie es-

10?
pecifica de 10 mafg.

Después se pone el resctor bajo presidn reduci-
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-dg (40 mm de Hg), y la mezcla se agita endrgicamente. El
medio de reaccidn, inicislmente s 2590, se caliento pro-
gresivamente para alcasnzar 5020 en 50 min. iuego se ca-
lienta ligeramenée, ¥ el agus formsda se destila en 15 a
20 min., Durante ls destilacidn, la temperatura del medio
sube 3 602C, y se deja reaccionar a esta temperaturs du-
rante 15 min suplementsrios.

" El conjunto de la reaccidn ha dursdo 1h30 min.
5e afiaden entonces 100 g de etsnol, y se enfria s tempera-
turs ambiente. #1 ebilfosfito de sluminio precipita, se
filtra con succidn, y se lava luego con slcohol etilico
absoluto. Asi se obtiene etilfosfito de aluminio con un
rendimiento de 84,2% de un compuesto cuys titulscidn es
95,2% de pureza, en relacidn a ls allmins,

Se vuelven a poner lss sguss madres en el reac-
tor, y se destila el alcohol, Se ailaden a las aguas madres
(427 g), en el reactor, 78 g (1L mol) de la misms allmins
que antes. Por Gltimo, 33%% g (4,9 M) de la mezcla de nue-
va aporbecidn FDIE/FHE/AF, de manera que se tengsn 6,3 M
de fosfitos, como al principio del ensayo precedente.

La operacidn se repite 14 veces bajo las mis-
mas condiciones. Para cadas recirculacibn se miden los di-
ferentes pardmetros, sobre todo titulo y rendimiento.

En estas condiciones, se observa que:

- las proporciones de fosfito de dietilo/fosfito de
monoetilo y 4cido fosforoso en la mezcla de fosfito perma-
necen sensiblemente constantes, con una ligera evolucitdn
a favor del FNE.

- los rendimientos de recirculscién varisn de 89 a 1007,

o sea uns medis general de 96%, y los titulos de aluminio
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.de O4 8 98%, con unsz medis genersl de 989,

i

KBjemplos 16 é 18

Se tfabaja como en los ejemplos pfecedentes,
réemplazan&o sucesivamente la ellmins no hidratada'por
otras calidades de allmina, respectivamente:

- ung 3limina andlogs (hidrergilita), pero de superfi-
cie especifics igua;.a‘aproximadamenfe 20 me/g:'bajo es=-
tas condiciones el cerdcter exotérmico sumenta mis depri-~
sa (30 win), la reaccidn es mds rdpids (1 h) y los ren-
dimientos obtenidos son muy buenos (95%), lo que muestra
una mayor reactividad que en los ejemplos precedentes,

- una alimina tipo LEA SH 100, hidratada
al 15,27, fabricads por Rhdne-Poulenc Industries: baje
estas condiciones es necesario calentar el medio de reasc-
cidn desde el principio, psra cebsr ls resccidn., Los rendi-
mientos son igualmente muy buenos (957%) .

- un gel asmorfo tipo LZA con 197 de agua, fabricsdo
por Rhéne-Poulenc Industries: esta slimina es muy reacti-
va, ya que el caricter exotérmico se desarrolls en 10 mi-
nutos, y la resccidén no dura nds que mgdié hora. Los ren~

dimientos son del orden del 90%.

Ejemplo 19

3e obtienen resultados andlogos a los de los
ejemplos 1 a 15 cuando se prepara 1a.mezcla ternaria ﬁor
vertido, durante 2h30, de tricloruro de fdésforo (3 moles)
sobre 4,2C moles de etonol al 943 y de 4,8 moles de agua
destiloda. Dursnte la primera mitad del vertido, ls reac-

cidn se mantiene a menos de 159C, con un bafio de refrige-

.
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L.racidn, Luego comienzs a desprendérse el dcido clorhidri-
co (durante lg,minutos), y se retira el enfrismiento,
siendo la temperaturs del medio de reaccidn 620,

Una vez terminsda la colada, se desprende el
dcido clorhidrico poniendo la reaccidn bajo presibdn redu-
cida (25-30 mm Hg); ests operacién se bermins en dos ho-

138

ALiemplos 20 a 80-

i
En una operacidn previs se calientan durante
30 min 8 1500C 1,5 moles (193 g) de una mezcls que coine

prende, cn tanto por ciento en moles:

8573 de fosfito de dietilo

15% de 8cido fosforoso.

Al fin de la reaccidn se obtiene uns nmezcls

en equilibrio que conprende:

67,55 de fosfito de dietilo

A

29,74 de fosfito de monoctilo ) fosfitos

2,7% de 4cido fosforoso

“sta mezcla se carga en un reactor de 500 ml, 3si cowo
0,2 moles (15,6 g) de allmine hidratada Al(OH)B, del tipo
hidrargilits H1O0.

Las cantidadeé elegidas corresponden 3 un ex-
ceso de fosfitos del 150% (siendo la estequiometfie 0,6
moles en fosfitos). E1 voluhmen de la mezcls e¢s de aproxi-

madamente 200 ml.
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i El resctor asi cargsdo se pone 3 presidén re-

ducids (T = 130 mm de mercurio), y luego se colienta o
802C con agitacién. Cuando se alcanza esta tempersturs co-
mignzs la resceidn, y el sgus formads desﬁila (en columna
Vigreux). TLs temperatura sube progresivémente a lo0eC,
Cusndo se slecanza ests temperatﬁra, se interrumpe el va-
c¢io y se devuelve el reactor a la presibn atmosférica

(t = 15090).

, Este finsl de operaciéﬁ favorece 1o regeners~ -
cibn del fosfito de monoetilo a partir del fosfito de die-
tilo y sgua residual.

En total, el conjunto de ests operacidn ha.
durado 7 minutos.

Iuego se célienta el reactor para hacer svdir
el vapor a la cabezs de 1ls Qolumna. Cuando 1la temperafura
de cabeza de columna vuelve s descender s 842C (lo que
exige aproximadanente 10 minutos), el etsnol formado se
destila, lo que hace subir la temperaturs del pié de com .
lumns. Cusndo ests alcanza 1502C (Lo que sucede en 10 mie
nutos) se interrumpe la destilacidn. Bl calentemiento a
1509C se prolongas durante 5 minutos, para compietar el
rendimiento favoreciendo la reaceidn del fosfito de dieti-
lo con la allmina,

Tuego se enfria la mezcls de reaccibn hasta
temperatura smbiente, y se le aﬁaden-ao g de etanol. El
etilfosfito de aluminio se filtrs con succidn, y luego se
lava con alcohol absoluto, que se afiade 8 las aguas ma-
dres. '

#stas, que contienen por tanto los fosfitos

que no han reaccionado, y el alcohol de lavado, se recir-
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(eulan a la reaccidn, y el alcohol se destils hasta que la
temperatura del pié ses 1502C. |

La mezcla restante de fosfitos se complata
s 1,5 moles por adicidn de uns mezclo de IDIR ~ Fill - Jci-
do fosforozo, y luego se le afiaden 0,2 moles de hidrargi-

lita H or ¥ se puede empezar de nuevo el conjunto de ope~

1
raciones. Bsta (ltima fase durs de 30 s 45 minutos.

Is recirculacidn se reslizs cincuents y nueve
veces. Para cada vezise miden los diferentes pardmetros
¥y rendimientos de la reaccilén. '

i“n estas condiciones se observa que:

- las proporciones de FDIZ, FE y dcido fosforo
so en la mezcla "fosfitos" pérmanecen muy sensiblemente
constantesy

- los rendimientos brutos varisn de 92,2 a
98,85, y los titulos de aluminio de 97 a 100i, mientras
que el rendimiento de las recirculaciones varis de 90 a
1003,

Esto muestra claramente que, debido & la cong~
tancia de la mezcla en equilibrio, el procedimiento se
presta a numerosas recirculaciones, ¥ que'de'todas naneras

los rendimientos son excelentes, ¥ a menudo pricticamente

cusatitativos.
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REIVINDICACIONIS

Los puntos de invencidn propia y nueva gque se
presentan para Que sean objeto de esta solicitud de Paten~
te de Invencibn en bspaiia, por VEIRTE sfios, son los que
se. recoaen en las reivindicaciones siguientes:

12 Procedlmlento para la fabr10301on de
etilfosfito de aluminio, que consiste en'hacer reaccionar
un exceso de una mezcia ternaria én'eqﬁilibrio que compren-
de, en moles, de 23 s 937 de fosfito de dietilo, de 59 a
75 de fosfito de monoetilo, y de 18 a 0,1% de Acido fosfo-
roso, con sllimina eventuslmente hidratada, a una tempers-
tura comprendida entre 20 y lOO°u, bajo presién reducida{
siendo elininada el aguas :esultante de la reaccidn simul-
téneanente, s medida que se forma,.

28 ,~ Procedimiento seglin ls reivindicacidn 12,
caracterizado porque la mezcls ternaria de partids com~
prende, en moles, de 35 3 785 de fosfito de dietilo, de
54 a 205 de fosfito de monoetilo, y de 11 a 1% de écido
fosforoso,.

8,- Procedimiento segln una de las reivindica-
ciones 1% y 22, caracterizado porque la slimina es uns hi-
drargilita.

4a,~ Procedimiento segin una de lss reivindi-
caciones 12 y 22, caracterizado porque se utiliza unas 3li-
mina en forma hidratsda o de gel.

5#,~ Procedimiento segin una de las reivindi=-
caciones 12 v 2%, caracterizado porque la mezcls. ternaria
se halls en exceso de 50 a 2005 en moles, en relscibn a

la estequionmetria.
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F 68,~ Procedimicnto segln una de lag reivindi-
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caciones 1% a 5%, caracterizado vorgue la mezclas ternaris
comprende de 35 a 783 de fosfito de dietilo, de 54 8 205
de fosfito Je moﬁoetilo, ¥y de 11 a 1% de &cido fosforoso,

72~ Procedimiento segln uns de las reivindi-
caciones 1% g 6%, caracterizado porque la temperaturs es-
t4 comprendids entre 40 y 709C,

88,- Procedimiento segin uns de las reivindi-
cociones 12 a Y&, caracterizado porque, después de que la
temperaturs haya alcanzado 1002C, se vuslve a poner el
reactor s presidn atmosférics, se calienta hasta 150¢C y
luego slgunos minutos 3 esta temperaturs, pars acabar 13
reaccidn. .

92,- Procedimiento seglin una de las reivindi-
caciones 1% a 82, csracterizado porque, tras ls resccién,
ls mezela se enfria o tenpersturs ambiente, y el etilfog~
fito de aluminio precipitado se filtra con succidn y se
lave. |

104 ,- Procediniento seglin una de lss reivindi-
caciones 12 a 92, caeracterizado porque tras enfriamiento
y recirculacidn de las aguss madres, complemento de la megz-
cls de fosfitos haste la.cantidad molar de partids, y
tros sdicidén de una contidad estequiométrica de alfémina,
se efectfia una nueve operscidn segin lss reivindicaciones
12 a 98,

112 .- Procedimiento segin una de ias reivin~
dicaciones 18 a 102, caracterizado porque la nezcla terna-
ris se prepara a partir de uno mezcls que comprende, en
moles, 55 a 98% de fosfito de dietilo y 45 a3 2% de bcido

fosforoso, que se calienta a 1502C dursnte de 15 min 3 1
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| en moles, de 64 é 90% de fosfito de dietilo, y de 36 a

tHoja m'ng\l'?__

122,~ Procedimiento segln la reivindicscidn

112, carscterizado porque ls mezcls de partida coaprende,

10% de dcido fosforoso.

133 ,~ Procedimiento segln una de las reivin-
dicaciones 12 s 108, carscterizado porque la mezcla ter-
naris se prepars por sccidn del tricloruro de fésforo so-

bre uns mezcls de etanol-agus, segin la resccidn:

H - H

: O ‘
PCLy + 8 CoHGOH (3-8)Hx0 ——3» (CxHs0), P\O + Coll50-P-(
0
-4- H5PO, + 3HCL

142 ,~ Procedimiento segln la reivindicécién‘
132, csracterizado porque se vierte el tricloruro de fés_
foro sobre une mezcla de etanoi-agua, a ung temperatura
comprendids entre O y 302C, y porque se elimina el dcido
clorhidrico a medida que se forma.

’ 158,- Procedimiento segin la reivindicacidn

38, caracterizado porque la hidrargilita presenta una su-
perficie especifica comprendida entre 5 y 30 mz/g.

162 .- Procedimiento para la fabricacidn de
etilfosfito de sluminio,.

Tal y como se hs descrito en la iemoria que

antecede y para los fines que se han especificado.

H
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