
MtNtSYEHtt) DE tNDUSTRtA
RASTRO DELA PMPiEOAOtNBUSTMAL 2 0  JUL1978 *3 Es

3
E S P A Ñ A

O
o

Concedido ei Registro de acuerdo- 
con ios datos que figuran en fa pra*' 
sente descripción y  segün e! con* 
tenido de ia Memoria adjunta.

464.16-
FECHA DE PRKSeNTACtON

l5-lirl977

PATENTE DE iNVENCtÓN

OA)

4

)  Pm O m O AO ES: 

(a!)MUMERO

76/35268
77/27668

-16-11-1976
7.9-1977

Francia!!

^ 3 )  FECHA OE RUBUCtOAO (s t )c L A S )n C A C )O N  [NTERNACtONAL ^ Z ) PATENTE OE L A  OUE ES OtV)S )ONAR)A

TtTULO OE L A  tNVENCtON

"PRCCEDiriENTC PARA LA FABRICACION DE ETILFCKFIÜO DE ALUNEÜC"

(? t )  S O U O TA N T E  <S)

PHIL^GRO C.A.
(PH 1976 E)

OOMtCMJO O cL  $O U C !TANTK

14-20, m e  Fierre Baizet, 690C9 Lyon, Francia
(ÍT) [NVtM TOH tES)

Jean ABBLARD, Michel GHAZARIAN y Rene VIRICEL

3̂) TtTULAR tES)

^ 4) REPRESENTANTE

DON OSCAR DE ÍÍLZA3URU FliRNANDEZ
(P.-67.3'-l)

í na
U N E A . y  MOO. 3 )0 6 UTtUCESE COMO PRtM ERA P A S tN A  OE LA MEMOPtA

P00RQUAUTY



-- 67.341

5

10

15

20

25

30

30-11-77

< tojn

La presente invención se refiere a un procedi­

miento para preparar etilfosfito de aluminio.

El etilfosfito de aluminio ha sido descrito en 
la^ solicitudes de patente francesa 2.254.276 y 2.288.463) . 

como materia activa de composiciones fungicidas utiliza- 

bles para la protección de plantas. El interés de tal pro­

ducto condujo a buscar un procedimiento industrial para 

fabricarlo.

j Es conocido el preparar etilfosfito de aluminio

por desalcohilación de un fosfito de dialcohilo mediante 

una sal) en particular un cloruro de aluminio.

Se ha propuesto igualmente preparar etilfosfito 
de .aluminio según un procedimiento en dos tiempos) primero 
una saponificación con un hidróxido alcalino) y sobre to­

do sosa) del fosfito de dietilo) para obtener etilfosfito 

sódico) <pie luego se somete a una reacción de doble inter­

cambio en presencia de una sal hidrosoluble de aluminio.
Se conoce además el preparar sales metálicas 6e 

monoósteres fosforosos con cadena de alcohilo que contie­

ne de 1 a 4 átomos de carbono) por reacción) en medio an­
hidro y en ausencia de disolventes) de un hidróxido metá­

lico) a una temperatura del orden de 90 a 150BC) con un 
fosfito de dialcohilo. De hecho) no se ha dado ninguna ilus­

tración de este procedimiento en el caso de la preparación 

del etilfosfito de aluminio.

Cuando se intenta hacer reaccionar con alúmina 

hidratada fosfito de dietilo) que para mayor comodidad se 

denominará abreviadamente PDIE en la descripción* que si­

gue) se observa que la hidrólisis solo se efectúa correc­
tamente a partir de 150SC) y que da lugar a una pequeña
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^arte áo fosfito de monoetilo (FUE), que desempeña un papel 

incontestable de catalizador) de manera que se obtiene 

un etilfosfito de aluminio que tiene aspectos y caracterís­

ticas variables. Estas dos propiedades hacen al procedi- 

5 miento absolutamente inutilizable a escala industrial.

Desde luego) se sabe que la reacción del FUE 
con alúmina se hace a temperatura moderada (80SC). Sin em­

bargo) este producto nunca ha podido ser preparado y uti­

lizado industrialmente) debido a su descomposición equili- 
10 brada a FDIE y ácido fosforoso.

La presente invención propone .un procedimiento 

para preparar etilfosfito de aluminio) en condiciones que 
permiten una excelente reproducibilidad) con muy buen ren­

dimiento.
15

20

25

30
30-11-77

El procedimiento según la invención consiste en 
hacer readonar un exceso de una mezcla ternaria) en equili­

brio) que comprende) en moles:
- de 23 a 93% de fosfito de dietilo (FDIE)

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

- de 18 a 0)1% de ácido fosforoso (AF)
con alúmina) eventualmente hidratada) a una temperatura 

comprendida entre 20 y 100BC) bajo presión reducida) sien- 

io simultáneamente eliminada el agua resultante de la reac­
ción) a medida que se forma.

Como la obtención del FUE no es industrial) exis­

te prácticamente la obligación de utilizarlo en forma de 
mezcla ternaria con el FDIE y ácido fosforoso (AF).

Un medio cómodo consiste en dejar o hacer evolu­

cionar una mezcla de 55 a 98% en moles de FDIE) y de 45 

a 2% de ácido fosforoso. El equilibrio se establece progre-
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-sivamente por producción de fosfito de monoetilo, según 
la reacción:
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/ FDIE 1 AF ^ ^  2 FÎ E

A temperatura ambiente! la velocidad de reacción 

es lentas de manera que es interesante calentar para obte­

ner el equilibrio en un tiempo razonable, 

j Asi se puede obtener! por ejemplo! una mezcla
t

ternaria según se ha definido antes! calentando durante 

15 min a 1 hora! a 150SC, una mezcla binaria que compren­

de! en moles:

- de 55 a 98% y de preferencia de 64 a 90%, de
FDIE, y

- de 45 a 2%, y de preferencia de 36 a 10%, de
AF.

Además, la adición de una proporción minoritaria 
de fosfito de trietilo a la mezcla de partida es posible, 

aunque no presenta interés. En esas condiciones, el fos­
fito de trietilo desaparece integramente poco a poco, 

volviendo a dar FDIE y/o FNE. Por tanto, su presencia no 

es perjudicial en la medida en que, en el equilibrio, las 

proporciones de FDIE, FUE y ácido fosforoso estén compren­

didas en los límites de la invención.

La solicitante ha hallado igualmente que esta 
mezcla ternaria se puede obtener previamente según otro 

procedimiento, que consiste en hacer reaccionar tricloruro 
de fósforo con una mezcla de etanol y agua, según la reac­

ción:

30-11-77
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- FCl^ 4 a CgH^OH 1 (3-a)HgO ---^  FDIE 4- FME 4 Aí' 4-3HC1

siendo "a" el número do moles de etanol por 1 mol de PCly 

las proporciones en la mezcla ternaria dependen del coe­

ficiente de transesterificación:

(OH)

(CgH^XOH)

según la relaciún (para 1 „.l áe PC^)=. 

etanol: 2-2R 
agua : 2R 4- 1.

La reacción se efectúa a temperatura baja? ce 
preferencia entre O y 203C? para limitar la formación de 

carbocatión? y la formación consecutiva de cloruro de 
etilo. Con el mismo objeto se vierte? de preferencia en 
este orden? el tricloruro de fósforo sobre la mezcla aguo 
alcohol. Por último? siempre por esas mismas razones? es 

importante librar al medio de reacción lo antes posible 
del ácido clorhídrico formado. Esta eliminación se puede 

efectuar a baja temperatura? o bien a temperatura elevada 

durante un tiempo muy breve. En la práctica se procede a 

una separación continua del ácido clorhídrico.

la alúmina? eventualmente hidratada? utilizable 

en este procedimiento? se puede presentar bajo diversas 
formas. La experiencia ha mostrado que es en forma de hi- 

drargilita (Al(OH)^) como dá los mejores resultados. Los 
ejemplos descritos en la presente solicitud de patente
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-ilustran la utilización de diferentes tipos de alúmina, 

que difieren entre ellos en la superficie específica (5 a 

30 m^/g) para las hidrargilitas, o en el grado de hidrata- 

. ción para las alúminas hidratadas y los geles.

La mezcla ternaria en equilibrio se pone en con­
tacto con la alúmina en proporciones en exceso de 50 a 

200% en moles! en relación a la alúmina. Dicho de otra for­

ma, por cada mol de aluminio se necesitan! por estequio- 

metria, 3 moles de fosfito (FDIE 4- FNB 1 ácido fosforoso). 

Según la invención! el número de moles de fosfito conve­
niente está comprendido! por tanto! en este caso! entre 

4*5 y 9 moles.
Más exactamente! se ha observado que las propor­

ciones más favorables para el equilibrio de la mezcla se­
gún la invención son! en moles:

- 35 a 78% para el FDIE,
- 54 a 20% para el FÍE,
- 11 a 1% para el ácido fosforoso.

Las mezclas más ricas en FDIE, y en consecuencia 

más pobres en FHE y en ácido fosforoso, dan rendimientos 
inferiores, no siendo ya suficiente el FME para reaccionar 

completamente con la alúmina, siendo además insuficiente 

la temperatura para que la reacción del FDIE con la alú­

mina se realice a velocidad aceptable.

Por otra parte, las mezclas demasiado ricas en 

FME y en ácido fosforoso dan lugar, en el curso de la 

reacción, a la formación de sales mixtas de aluminio, de 

FME y de ácido fosforoso, lo que disminuye más el rendi­

miento de etilfosfito de aluminio puro.
Las proporciones de la mezcla en el equilibrio

30-11-77
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antes indicado se eligen de manera quey para una mezcla

dada, las proporciones permanezcan constantes en el curso
/

de la reacción. Asi, el procedimiento se puede efectuar 
de manera continua.

Este procedimiento se efootúa a una temperatura 
moderada, de preferencia comprendida entre aproximadamente 

20 y 100SC, y ventajosamente entre 40 y 90SC, favorecien­

do esta zona de temperatura la reacción del FUE con la 
alúmina. Simultáneamente se reduce la presión y se elimina 
el agua por destilación a medida que se forma como resul­

tado de la reacción del FIJE con la alúmina:

H
,

3 FUE 4 A1(0H)^ ------(C^O-P-O)^Al^ ^

O

La eliminación del agua evita que esta reaccione 

a su vez con el FRIE, formando ácido fosforoso en exceso, 
cuya proporción, si sobrepasa del valor de equilibrio, des­
plaza a óste en el sentido de una disminución del rendi­

miento, como se ha explicado más arriba. Esta eliminación 
del agua es indispensable, por tanto, para asegurar unas 
condiciones constantes de reacción, estabilizando la mez­

cla en el equilibrio. El valor de la presión reducida ne­

cesario varia según las condiciones, sobre todo las canti­
dades, volumen del equipo, etc. Se ha observado que las 

reacciones bajo 50 a 180 mm Hg dan resultados satisfacto­
rios.

De manera más concreta, se puede trabajar según 

el procedimiento siguiente: '

Se calienta a temperatura relativamente elevada
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ma mezcla de FDIE y ácido fosforoso? hasta obtención del 

equilibrio. La mezcla en equilibrio? que comprende FDIE? 

Leído fosforoso y FUE? se mezcla con la alúmina y se lle­
ra a la temperatura de reacción (80-90SC). La reacción es 

auy rápida.

Sin embargo? como corresponde a la acción del 

?ME y queda FDIE? no es total. Por otra parte? la elimina­

ción del agua no es completa? debido a la rapidez de su

formación. En consecuencia? según una forma particular
!

3e realización de la invención? la reacción antes descri­
ta está seguida de manera continua por una segunda etapa 

3e acabado? reacción del FDIE con agua a temperatura ele- 

irada (por ejemplo 150SC)? y a presión atmosférica? para 
volver a dar FUE complementario? que a su vez reacciona 
con la alúmina restante. En estas condiciones? el etanol 
formado en el curso de la reacción se elimina por destila­

ción. Esta operación es más larga que la primera? y puede 
variar de 20 minutos a una hora. La mezcla de reacción se 

enfria a temperatura ambiente? y luego el etilfosfito de 

Aluminio se aísla y purifica de manera habitual (lavado? 
filtración? secado). Las aguas madres que contienen los 

fosfitos que no han reaccionado se recirculan y se les aha-¡ 

de? eventualmente tras destilación del etanol de lavado? 

una mezcla fresca de fosfitos en las mismas proporciones 

que la mezcla en equilibrio? y la cantidad de alúmina ne­

cesaria para una nueva operación. Esta recirculación es 

posible debido a la constancia de las proporciones relati­
vas de FDIE? FIJE y ácido fosforoso en el curso de la reac­
ción.

Este procedimiento permite obtener un rendimiento
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-muy bueno, superior al 90%, y a menudo casi cuantitativo. 
Además, la calidad del etilfosfito de aluminio obtenido 

es excelente.

Cuando se desea utilizar este procedimiento 

en grandes unidades para la producción en continuo de can­

tidades importantes de etilfosfito de aluminio, es prefe­

rible, -sin embargo, trabajar a temperaturas más bajas que 
las temperaturas de 80-9030 indicadas más arriba.

j En efecto, el tiempo de calentamiento necesa­

rio para llevar la mezcla inicial a una temperatura rela­
tivamente elevada, en reactores de varios centenares, si 
no millares, de litros, resulta importante. Ademas, la 

destilación del agua formada por la reacción dura más tiem­
po. En esas condiciones, el agua se retira del medio con 

un retraso notable respecto a su formación. Asi, el agua 

se halla en contacto prolongado con el FDIE y el FUE, a 

una temperatura relativamente elevada, lo que provoca una 

importante hidrólisis en esos dos compuestos, ligue un en­

riquecimiento de la mezcla en FUE y en AF, de manera que 
las condiciones de constancia ya no están respetadas, y 
la capacidad de recirculación del procedimiento se encuen­

tra limitada por ello.
En este caso, es ventajoso trabajar a tempera­

turas comprendidas entre aproximadamente 40 y 7030, más 
favorables a la reacción del FHE con la alúmina, a partir, 

de una mezcla ternaria que comprende, en moles:

30

30-11-77

35 a 78% de FDIE
34 a 20% de FHE

11 a 1% de ácido fosforoso.
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Los mejores resultados se obtienen cuando la 
cantidad de FilE en esta mezcla es estequiométrica con la 

alúmina, es decir, cuando la relación molar FHE/alúaina 

es de 3/1" Aparte de estas condiciones más particulares, 

el modo de operación es el mismo que el descrito mas arri­
ba.

El interés de esta variante, por tanto, es 

trabajar a temperatura moderada, y por tanto más económi­

ca, permitir más fácilmente la recirculación, y obtener 

un producto de pureza mejorada, lo que es importante debi­
do a su aplicación como fungicida en plantas. Los ejemplos 

siguientes se dan a título no limitativo, para ilustrar 
el procedimiento objeto de la presente adición:

15

20

25

Ejemplos 1 a 15
En una operación previa se calientan durante 

3 min a 1509C 6,3 moles (751 g) de una mezcla que compren­

de, en tanto por ciento en moles:

- 70% de fosfito de dietilo

- 3C%de ácido fosforoso.

Así se obtiene el mismo peso de una mezcla 

ternaria que comprende, en moles:
43% de fosfito de dietilo 
49% de fosfito de monoetilo 
8% de ácido fosforoso

30

del tipo 

pecífica

Luego se cargan 73 g (1 mol)

H-̂ Q, es decir, una hidrargilita
2 * * de 10 m /g.

de una alúmina 

de superficie es-

Después se pone el reactor bajo presión reduci-

30-11-77
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-da (40 mm de Hg), y la mezcla se agita enérgicamente. El 

medio de reacción, inicialmente a 2590, se calienta pro­

gresivamente para alcanzar 5090 en 50 min. Luego se ca­

lienta ligeramente, y el agua formada se destila en 15 a 
20 min. Durante la destilación, la temperatura del medio 

sube a 609C, y se deja reaccionar a esta temperatura du­

rante 15 min suplementarios.

El conjunto de la reacción ha durado lh30 min. 

Se añaden entonces 100 g de etanol, y se enfría a tempera­

tura ambiente. El etilfosfito de aluminio precipita, se 

filtra con succión, y se lava luego con alcohol etílico 
absoluto. Así se obtiene etilfosfito de aluminio con un 
rendimiento de 84,2% de un compuesto cuya titulación es 

95,2% de pureza, en relación a la alúmina.
Se vuelven a poner las aguas madres en el reac­

tor, y se destila el alcohol. Se añaden a las aguas madres 

(427 g), en el reactor, 73 g (1 mol) de la misma alúmina 

que antes. Por último, 333 g (4,9 M) de la mezcla de nue­

va aportación FDIE/FHE/AF, de manera que se tengan 6,3 M 
de fosfitos, como al principio del ensayo precedente.

La operación se repite 14 veces bajo las mis­
mas condiciones. Para cada recirculación se miden los di­

ferentes parámetros, sobre todo título y rendimiento.
En estas condiciones, se observa que:

- las proporciones de fosfito de dietilo/fosfito de 
monoetilo y ácido fosforoso en la mezcla de fosfito perma­
necen sensiblemente constantes, con una ligera evolución

a favor del FUE.

- los rendimientos de recirculación varían de 89 a 100%, 

o sea una media general de 96%, y los títulos de aluminio

30-11-77
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-de 94 a 98%, con una media general de 98%.
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Ejemplos 16 a 18

Se trabaja como en los ejemplos precedentes, 

reemplazando sucesivamente la alúmina no hidratada por 

otras calidades de alúmina, respectivamente:

- una alúmina análoga (hidrargilita), pero de superfi- 

cié especifica igual a aproximadamente 20 m /g: bajo es­
tas condiciones el carácter exotérmico aumenta más depri­

sa (30 min), la reacción es más rápida (1 h) y los ren­

dimientos obtenidos son muy buenos (95%), lo que muestra 

una mayor reactividad que en los ejemplos precedentes.
- una alúmina tipo LEA. SH 100, hidratada 

al 15,2%, fabricada por Rhóne-Poulenc Industries: bajo 
estas condiciones es necesario calentar el medio de reac­

ción desde el principio, para cebar la reacción. Los rendi­

mientos son igualmente muy buenos (95%)*
- un gel amorfo tipo LEA con 19% de agua, fabricado 

por Rhóne-Poulenc Industries: esta alúmina es muy reacti­
va, ya que el carácter exotérmico se desarrolla en 10 mi­
nutos, y la reacción no dura mas que media hora. Los ren­

dimientos son del orden del 90%.

Ejemplo 19
25 3e obtienen resultados análogos a los de los

ejemplos 1 a 15 cuando se prepara la mezcla ternaria por 

vertido, durante 2h30, de tricloruro de fósforo (3 moles) 
sobre 4,20 moles de etanol al 94% y de 4,8 moles-de agua 

destilada. Durante la primera mitad del vertido, la reac- 
30 ción se mantiene a menos de 15^0, con un baño de refrige-

30-11-77
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-i-ación. Luego comienza a desprenderse el ácido clorhídri­
co (durante 15. minutos), y se retira el enfriamiento, 

siendo la temperatura del medio de reacción 630.

Una vez terminada la colada, se desprende el 

ácido clorhídrico poniendo la reacción bajo presión redu 

cida (25-30 mm Hg); esta operación se termina en dos ho­

ras.

¿jemalos 20 a 80
En una operación previa se calientan durante 

30 min a 15030 1,5 moles (193 g) de una mezcla que com- . 
prendo, en tanto por ciento en moles:

85% de fosfito de dietilo

15,% de ácido fosforoso.

Al fin de la reacción se obtiene una mezcla 

en equilibrio que comprende:

67;5% de fosfito de dictilo )

29,7% de fosfito de monoetilo ) fosfitos 

2,7% de ácido fosforoso j

Esta mezcla se carga en un reactor de 500 mi, así como 

0,2 moles (15,6 g) de alúmina hidratada A1(0H)^, del tipo 
hidrargilita H10.

Las cantidades elegidas corresponden a un ex­

ceso de fosfitos del 150% (siendo la estequiometría 0,6 

moles en fosfitos). 31 volumen de la mezcla es de aproxi­

madamente 200 mi.
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El reactor así cargado se pone a presión re­

ducida (P = 130 mm de mercurio), y luego se calienta a 

809C con agitación. Cuando se alcanza esta temperatura co­

mienza 13 reacción, y el agua formada destila (en columna 

Vigreux). La temperatura sube progresivamente a 100SC. 

Cuando se alcanza esta temperatura, se interrumpe el va­

cío y se devuelve el reactor a la presión atmosférica 

(t . 150BC). .

[ Este final de operación favorece la regenera--

ción del fosfito de monoetilo a partir del fosfito de die­

tilo y agua residual.

En total, el conjunto de esta operación ha. 

durado 7 minutos.

Luego se calienta el reactor para hacer subir 

el vapor a la cabeza de la columna. Cuando la temperatura 

de cabeza de columna vuelve a descender a 843C (lo que 

exige aproximadamente 10 minutos), el etanol formado se 

destila, lo que hace subir la temperatura del pié de co­

lumna. Cuando esta alcanza 150SC (lo que sucede en 10 mi­

nutos) se interrumpe la destilación. El calentamiento a 

150SC se prolonga durante 5 minutos, para completar el 

rendimiento favoreciendo la reacción del fosfito de dieti­

lo con la alúmina.

Luego se enfría la mezcla dé reacción hasta 

temperatura ambiente, y se le añaden 30 g de etanol. El 

etilfosfito de aluminio se filtra con succión, y luego se 

lava con alcohol absoluto, que se añade a las aguas ma­

dres.

Estas, que contienen por tanto los fosfitos 

que no han reaccionado, y el alcohol de lavado, se recir-

30-11-77
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-eulan a la reacción, y el alcohol se deshila hasta que la 

temperatura del pié sea 150SC.

La mezcla restante de fosfitos se completa 

a 1,5 moles por adición de una mezcla de FDI3 - FME - áci­

do fosforoso, y luego se le añaden 0,2 moles de hidrargi- 

lita H^Q, y se puede empezar de nuevo el conjunto de ope­

raciones. Esta última fase dura de 30 a 45 minutos.
La recirculación se realiza cincuenta y nueve 

veces. Para cada vez.se miden los diferentes parámetros 

y rendimientos de la reacción.
En estas condiciones se observa que:

- las proporciones de FDI3, FKE y ácido fosforo 

so en la mezcla "fosfitos" permanecen muy sensiblemente 
constantes;

- los rendimientos brutos varían de 92,2 a 

9S,8?J, y los títulos de aluminio de 97 a 100)J, mientras 

que el rendimiento de las recirculaciones varía de 90 a 
100 .

Esto muestra claramente que, debido a la cons­

tancia de la mezcla en equilibrio, el procedimiento se 

presta a numerosas recirculaciones, y que de todas maneras 

los rendimientos son excelentes, y a menudo prácticamente 

cuantitativos.
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Los puntos de invención propia y nueva que se 

presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten­

te de Invención en España, por VEINTE años, son los que 

se.recogen en las reivindicaciones siguientes:
13.- Procedimiento para la fabricación de 

etilfosfito de aluminio, que consiste en hacer reaccionar 

un exceso de una mezcla ternaria en equilibrio que compren­

de, en moles, de 23 a 93% de fosfito de dietilo, de 59 a 
7% de fosfito de monoetilo, y de 18 a 0,1% de ácido fosfo­

roso, con alúmina eventualmente hidratada, a una tempera­

tura comprendida entre 20 y 100SC, bajo presión reducida, 
siendo eliminada el agua resultante de la reacción simul­
táneamente, a medida que se forma.

2&.- Procedimiento según la reivindicación 13=, 

caracterizado porque la mezcla ternaria de partida com­
prende, en moles, de 35 a 73% de fosfito de dietilo, de 
54 a 20% de fosfito de monoetilo, y de 11 a 1% de ácido 

fosforoso.

33=.- Procedimiento según una de las reivindica­

ciones 13 y 2&, caracterizado porque la alúmina es una hi- 
drargilita.

43.- Procedimiento según una de las reivindi­

caciones 13 y 23, caracterizado porque se utiliza una alú­
mina en forma hidratada o de gel.

53,- Procedimiento según una de las reivindi­
caciones 13 y 23, caracterizado porque la mezcla.ternaria 

se halla en exceso de 50 a 200% en moles, en relación a 
la estequiometría.
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63.- Procedimiento según una de las reivindi­

caciones 13 a 5-) caracterizado porgue la mezcla ternaria 

comprende de 3$ a 73--* de fosfito de dietilo, de $4 a 20% 

de fosfito de monoetilo, y de 11 a 1% de ácido fosforoso.

*¡?a.- Procedimiento según una de las reivindi­

caciones IR a 63, caracterizado porque la temperatura es­

tá comprendida entre 40 y 70-C.

8a.- Procedimiento según una de las reivindi­

caciones 13 a 7&; caracterizado porque, después de que la 

temperatura haya alcanzado 100SC, se vuelve a poner el 

reactor a presión atmosférica, se calienta hasta 150CC y 

luego algunos minutos a esta temperatura, para acabar la 

reacción.

93.- Procedimiento según una de las reivindi­

caciones 13 a 83, caracterizado porque, tras la reacción, 

la mezcla se enfría a temperatura ambiente, y el etilfos- 

fito de aluminio precipitado se filtra con succión y se 

lava.
103.- Procedimiento según una de las reivindi­

caciones 13 a 93, caracterizado porque tras enfriamiento 

y recirculación de las aguas madres, complemento de la mez­

cla de fosfitos hasta la cantidad radar de partida, y 

tras adición de una cantidad estequiométrica de alúmina, 

se efectúa una nueva operación según las reivindicaciones 

13 a 93.
113.- Procedimiento según une de las reivin­

dicaciones 13 a 103, caracterizado porque la mezcla terna­

ria se prepara a partir de una mezcla que comprende, en. 

moles, 35 a 98% de fosfito de dietilo y 45 a 2% de ácido 

fosforoso, que se calienta a 150SC durante de 15 min a 1

! Hoj<t



p- Hojw

5

1 0

-hora.

12^.- Procedimiento según la reivindicoción 

113, caracterizado porque la mezcla de partida comprende, 
en moles, de 64 a 90% de fosfito de dietilo, y de 36 a 

10% de ácido fosforoso.

133.- Procedimiento según una de las reivin­

dicaciones 13 a 103, caracterizado porque la mezcla ter­

naria se prepara por acción del tricloruro de fósforo so­

bre una mezcla de etañol-agua, según la reacción:

H

PCl^ 4- a C2H^0H 4- (3-a)HgO
H
t

15

(CgH^g P 4- CgĤ O-P-í
o

4- H^PO^ 4- 3HC1

H

20

2 3

143.- Procedimiento según la reivindicación

13-! caracterizado porque se vierte el tricloruro de fós_

foro sobre una mezcla de etanol-agua, a una temperatura

comprendida entre 0 y 30SC, y porque se elimina el ácido

clorhídrico a medida que se forma.

15a.- Procedimiento según la reivindicación

33, caracterizado porque la hidrargilita presenta una su-
o

perficie específica comprendida entre 5 y 30 m /g.

163 <- Procedimiento para la fabricación de 

etilfosfito de aluminio.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que 

antecede y para los fines que se han especificado.

730-11-*;



p-

.3sta Memoria consta de dieciocho hojas es
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