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De entre los Acidos amino-alcano-difosfémicos, el 4cido -
H,yN=dimetilaminometano-difosfénico poseevpropiedades especialmgnte -
buenas en lo que se refiere a la inhibicién de la sedimentacilén pe~
trificante y dela cérrosiﬁn. Por consigutiente puede ;ﬁcontrar utiliza
cién para muchas finalidades técnicas.

Para la preparacién de 4cidos amino-alcano-difosfénicos ya
se conocen diferentes procedimientos. De acuerdo coﬁ-la DT=05 = = =
1,958,123 se obtienen Acidos amino~alcano~difosfénicos a partir de =
anidas de Acidos monocarbonflicas por reacclén con trihalogehuros ﬁe
fésforo y subsiguient; hidrélisis de los productos de reacclén. 3in
cubargo, Lleva aparejadas desventajas el hecho de trabgjar con haloge
nuros de £ésforo, especlalmente con tricloruro de f£ésforo,

ﬁs sabido que el tricloxuro de fésforo, con pequefias canti
dades de agua, tal como se encuentran como trazas de humedad en ‘cual
quicer sistema de aparatos no secado de modovsuplementarip, reacgiona
para formar productos de descomposigién-insoiubles de.golor amarillo.
Bstas iﬁpurezas perturban sobre todo cuando el 4cido fosfénico ya se
deposita en forma cristalina en el matraz dufgnte }a ;eaccién, y de~

bo ser disuelto entonces nuevamente para separar las impurezas. El =

técnico en la materia sabe también que ya al pasarse a instalaciones

semitécnicas, con.frecuencia, adenfis de los productos de descomposi-
cién insolubles, se forma témbién fosfina ﬁonémera? que debido a su
toxicidad y a su tendencla a la inflamacién esponﬁénea, hace necesa-
rias medidas de precaucién especiales. |

De acuerdo con la DI=0S 2,048,912 de hacen reaccionar di-
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cloruros o dibromuros de amidas de Acidos carboxflicos eon 4cido fog
foroso para forma; écid;a amino-alcano-difosfénicos. Este procedimien
to es complicado, dado que para la preparacién de los dihalogenuros

de amidas de Acidos carg;xilicos hace necesaria todavifa una etapa de

procedimiento adieional,

s objeto del presente invento un'nuevo procedimiento para
la preparacién de Acido N,l~dimetilaminometano~difosfénico, que es «

sencillo y no posee las desventajas expuestas,

El procedimiento de acuerdo con el invento estd caracteriw
zado porque se hace reaccionar N,N~dimetilformamida con Acido fosfow
roso y oxlcloruro de fésforo.

Ventajosaménte se trabaja disponiendo previamente de N,N~di
netilformamida y 4cido fosforoso, y ailadiendo gota a gota POCIB. Duy

rante la adicibn gota a gota se calienta la solucién de reaccidn y -

se desprende IIC1l gaseoso. No se necesita una refrigeracién, Tan pron

to como se ha terminado la adicildén gota a‘gota, la-mezgla de reacciébn
es dilufda con agua. Desde la solucién acuosa se gepara directamente
poxr cristalizacién Acido fosfénico de color puramente blanco, con un
rendimliento superlor a 80 %. A partir de las aguas madres, mediante

concentracién y eventual adicién de un agente precipitante se puede

aislar adn Acido fosfénico adiclonal. También es posible emplear las

aguas madres directamente para impedir sedimentacilones petrificaﬂtes
en solucién acuosa, sin ailslar primeramente el Acido fosfénico res-
tanta. Con oxicloruro de fésforo no se forman productos de descompow

sicién insolubles, tal como ocurrfa en el caso de utilizarse triclo~
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ruro de fésforo.

Se ha manifestado como convenienta hacer reaccionar la N,N-
dinetilformamida con Acido fosforoso y Poclsfen.la proporcibén molar
de 131,0 = 1,5: 0,3 « 0,5,

Ademis del mayor rendimiento en compargcién con los procee
dimientos conocidoa>y del hecho de que la'maYOr parte del dcido fosfd
nico: se separa por cristalizacién después de la reaccldn y'np debe ser
precipitada con un disolvente orgénico tal como acetona,tai como ocu
rria en los procedimiento conocldos, es Ventajpso sébre todo el hew
cho de que la reaccién discurre sin aportacién de energfa y que tame
poco se neceslta da ningdn refrigerante de reflujo v por consigulente
tampoco se necesita agua de refrigeracibn, lo cual tieme como conse~
cuencia mis bajos costes de produccibn.

Eiemnlo

146,2 g (2 moles) de N,N-dimetilformamida-y-164 g (2 moles)
de Acido fosforoso éon gispuestos previamente con vigorosa agitacién,
Luego se aifiaden gota a gota en aproximadamente 10 minutos 115 g (0;75
moles) de oxicloruro de £ésforo (P0013). Durante la adici6§ gota a go
ta la temperatura u;ménta linealmente a 120~13080 v se destendé con

»

tinuvauente HCl gaseoso, Después de la adicién de gucla se vierte en

ello 200 ml de agua fria. En unos pocos minutos se separa el dcido -

fosfénico desde la soluclén, al comienzo transparente como el agua.
La papilla cristalina enfriada es filtrada con succién y secada. Se
obtienen 177,4 g de fcido N,N-dimeti1amino-metanodifosfénico'de co~

lor puramente blanco como producto cristalizado, es decir 81,0 % de
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la teorfa, referido al 4cido fosforoso. Durante la reaccién ni se -

enfria nl se calienta, y asimismo es superflua una refrigeracién a -

reflujo.

Y

A ﬁartir de las aguas madres se pueden aislar médiante con
centracibn y adicién de alc;hol o acetona adicionalmente alrededor «
de 15 g de Acido fosfépico.

‘Galeulados If = 6,4 %) ¥ = 26,3 %
incontradot N = 6,4 %3 P = 28,9

in el espectro IR el 4cido fosfémico se manifestd como idén
tico al 4cido M,N-dimetilaminometanodifosfénico preparado segin la =

DT-08 1,958,123,




REIVINDICACIONES
la,~ Procedimiento para la preparacién dé 4cido N,Nwdimetil-
-~amino-metanodifosfénico, caracterizado ﬁorque se hagé reaccionar N,N-
dimetilformamida con Acido foéforoso v o*icloruro de fésforo.

5 28,« Procedimiento segln la reivindicacién 18, caracteriza
do porque se hace reaccionar N,N-dimetilformamida,,écido fosforoso y
oxicloruro de fésforo en.la proporcifn molar de 1:1,0 - 1,5 3 0,3 -
0,5,

38, "PROGEDTHIKNTO PARA LA PREPARAGION D ACIDO N,N-DIMEe

1d TILAWINO-HETAHODIFOSFONICO™
Tal comorgg describe y reiyiﬁdiqé en-la Pregeqte Hemoriﬁ -
Descriptiva, que consta de_cinco’hojés eSc¥ités a méquiﬁa pér una qg

la cara.
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