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P A T E N T E  D E  I N V E N C I O N

por VEINTE aHos

solicitada en EspaHa a favor de OilNOIN OYÓCYSZER ES 
VESYáSZETI TERNSKEK GYdBA R.T., de nacionalidad Mhgara, do 

5* arcillada en Tó u. 1-5# 1045 Budapest, Hungría, por "Proce­
dimiento para fabricar datares fosfóricos? con prioridad de 
la solicitud húngara CI-1741 de fecha 2$ Bayo 1977. - - - -

MEMORIA DESCRIPTIVA

la invención se refiere a un procedimiento para 
10. fabricar dialeOhilfoafitoa a escala industrial. Los dial-

cohilfoafitoa (RO)gPOH son productos intermedios iaportán- 
tea de la industria química orgánica, por ejemplo en la fa­
bricación de productos fitosanitarios (insecticidas, herbi­
cidas, etc.). - -- -- -- -- -- -- -- -- -- -- --

15. La fabricación de los dialcohilfosfitos - partió̂
larmmote la fabricación industrial - de pureza suficiente y 
con un buen rendimiento está unida a considerables dificul­
tades. Esto se desprende también de las numerosas publica­
ciones que so han ocupado de la solución de este problema.



** 2 **

En la mayoría do loa procedimientos, al datar fosfórico de­
mando aa obtiene mediante la reacción do tricíoruro de fós­
foro con al alcohol correspondiente. Sin embargo, en la 
transformación de eataa substancias iniciales hay la poaibi 

5. lidad de diversas reacciones secundarias. - -- -- -- --

La reacción principal, an la que se forma dial- 
cohilfcafito, puado ilustrarse mediante la siguiente ecua- 
oidn de reacción! -

POl̂  ̂  3 ROH — - (RO)gPOH — (R0)gHÍ!0 4- 2H01 + RC1 
R " CĤ -, CgHg-,

($. Milobodaki, A. Sachnowskir Cham. Zeatr. 1, 911 ¿HPljp). 
10. Bo la reacción qua aa desarrolla rápidamente entra tricloî  

ro de fóaforo y alcohol aa origina en primor lugar trial- 
cchilfosfito, el cual, sin embargo# se doealcohila fdeilmea 
te por el deido clorhídrico presente, formando dialcohllfos 
fito o monoalcohilfosfito y deido fosfórico, respectivamea- 

15. tei---------------

**3 ̂  ̂  ̂  r¡Si^^3 M<

RQK(̂ )g -a-g . . P(CH)-  ̂- HCl ^
& " CR̂ -, CgHg-, Ĉ Hy-, Ĉ Hg-. Para transformar al trial- 
oohilfoafito en dialcohilfosfito se requiere un tercio del 
deido clorhídrico que queda liberado, mientras que los dos



tercios reatantes son iaáeseados. El buen rendimiento depô  
de de la cantidad de dialcohilfosfito que as forma en la 
reacción y de la extensión en qw esta última pueda estabi­
lizarse y separaras sin ninguna nueva transformación. - - -

5# Con el fin de conŝ aiv tn rendimiento máximo de
dialcch&lfosflto# se efectuaren ensayos a través de Rumoro­
sos caminos# sobre todo se intentaba ligar o eliminar el 
ácido clorhídrico excedente iadeseado* Seg&i las patenten 
338 NB 16 637 y 20 834# asi como según 3a patente húngara 

10. ya 144 306# eo utilizan como aceptar de ácido las basca or­
gánicas come piridien y á&MctiiüpsjUtm* otra posibilidad 
consiste en eliminar el ácido clorhídrico mediante el aoplg 
do de un gas. Según la patento DT NS 1 134 374# se utiliza 
nitrógeno para este fia# según la patente DT Na 1 037 434 

13. se utiliza aire# y según Me combie, B.c. Samadera y O. J.
Stacey (J. (3̂ 9. Soc. 637 y 330 ̂ 94^) se utiliza
primero aire y luego amoniaco. -

En la mayoría de los procedimientos se trata de 
transformar el dialcohilfoafito en otro derivado en el oo- 

20. mentó en que ae origina, con el fin do reducir las poaibi3̂  
dados de la reaccidh ulterior. Así, por ejemplo, según la 
patente DT NB 1 037 454 y la patente US NB 2 899 456# así 
como según la patente húngara NB 154 223# se transforman eî 
awltáneamante tricloruro de fósforo# alcohol y doral. Sin 

25. embargo, no sieŝ re puede seguirse este camino# y la ranún-
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ci& a la obtención da los productos puros da las fases, sai 
como al desarrollo simultáneo do una pluralidad de reaccio­
nes produce siempre un aumento de las impurezas y a conti­
nuación dificultades en la purificación. - -- -- -- --

3. la mayoría de loe procedimientos descritos son
complicados y presentan dificultades en la fabricación a ea 
cala industrial y solamente permiten la obtención de los 
dialcobilfosfitos -lo cual es decisivo- con unos rendimien­
tos relativamente reducidos (30 - 70%). Los resultados pu­

to. blioados puedan conseguirse como máximo a escala do labora­
torio y con aparatos de laboratorio. La calidad do los diâ  
oohilfosfitos fabricados según estos métodos tampoco cum­
plen las condiciones exigidas! los productos todavía tienen 
que purificarse, sin embargo# el fraccionamiento ¿i vacio a 

13. escala industrial de los dialoohilfoafitos es difícil y pe­
ligroso a causa de su facilidad de descomposición y de di­
versos problemas de corrosión.

Hora eliminar los inconvenientes de los procedi­
mientos descritos se efectuaran ensayos para la fabricación 

30. a escala industrial de dialcohilfcatitea da elevada pureza 
con la que pudieee obtenerse un buen rendimiento. Se conatg. 
tó que la condición previa más importante para un elevado 
rendimiento y una buena calidad es en primer lugar la forma 
ción máxima do trialoohilfoafito, y por otra parte la elia& 

33. nación de los dos moles de ácido clorhídrico excedentes de
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la mazóla da reacción. Esta condición previa puede conseguir 
oe mediante una construcción adecuada del dispositivo y un 
desarrolle conveniente del proceso.

El objeto de la invención es la elaboración de 
5. un procedimiento en el que la reacción de tricloruro da fóg

foro con el alcohol pueda controlarse de tal manera que de 
los posibles productos trialcohilfosfito, dialcohilfoofito, 
acnoalcohilfosfito y do ido fosfórico, el coapuesto dialcobi 
lo se origine selectivamente y con la mdxüna proporción. -

10. Para la fabricación de los dialcohilfosfltoe se
aonotruyó un dispositivo y so olaboró un procedimiento no 
conocido basta ahora, el cual puede realisarse de manera 
discontinua y continua. El mecanismo y el desarrollo de la 
fabricación de dialcohilfosfito mediante tricloruro de fós- 

15. foro y alcohol ae estudiaran en varios modelos de reactores 
de diferentes tamaSos.

La invención estd basada en el conocimiento da 
(pro en la serie de los subproductos que se originan en la 
transformación (deido clorhídrico, cloruros de alquilo), de 

20. loa reactivos (alcoholes, tricloruro de fósforo), de los d̂  
solventas y da loa trialcohilfosfitos y dialcohilfoafitoa, 
existe un gradiente de ptntoa de ebullición. Las substancias 
indicadas tienen los siguientes puntos de ebullición a Iss 
tasperaturas que so indiemi
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Subproductos

Acido clorhfdîco
Cloruro do metí lo
Cloruro do etilo 
iBopropilclovuro
n-vropilel<HWO

n-butilcloaruro

Boaetivoa Diaolveatea Productoo

-8$ac
-24&C
UBC
35B0
46BC

üotauol 65BC
Tricloruro de f deforo

üCetracloruro
76BC

de carbono 77 Be
Etcnol 7890

789c
Benceno 809C

Alcohol istĝ propílico
Triclorooti-

829C
leno 879C

Alcooln-propflioo 989C
Tolueno

Trimotilfoa-
11090

fito 112BC
Alcohola-butílico

Clorobancaao
Trietilfoeá̂^to

11700
13290
199BC

Diactilfoofito 171 "c 
Tri-i-prop.foa.I8iac
Metiletilfoa# 1839c
Hetil-i-prop.foe. 1849c
Dictiifoefito 18790
Bi<-i-propilf. W e
Trî -prop#ff 20790
Pi-n̂ pvop#f. 2149c
$ri-n-but.f̂ 29390
DÍ-B*tUt.fOB. 29790



Sotare la base de este conocimiento se ha descu* 
bierto ahora que el ácido clorhídrico que provoca las inde- 
acadaa reacciones secundarias y loa cloruros de alquilo fog 
mados pueden separarse de la forma más sencilla do la mes* 
Ola y obtenerse los trialcohilfoefitos y los dialcohilfos% 
toa, respectivamente, con un rendimiento máximo cuando la 
reacción se desarrolla en el reactor a la temperatura co­
rrespondiente al equilibrio vapor-liquido y los componentes 
se alimentan o se separan en los puntos correspondientes 
del gradiente de puntos de ebullición y de conceatracidn.

En el procedimiento segA* la invención existe en­
tre las substancias iniciales, el disolvente y los produc­
tos de reacción un equilibrio físico. Con el reactor que 
trabaja en equilibrio vapor-líquido puede conseguirse que 
se forme de modo parecido al gradiente de puntos de ebulli­
ción un gradiente de concentración correspondiente a las 
condiciones químicas, termodinámicas y cinóticas (vóase la 
Pig. 1). De esta manera es posible separar rápidamente en­
tre sí los reactivos aemivoldtilea, los subproductos gaseo­
sos indeseados y los productos principales que tienen un 
elevado punto de ebullición. De esta manera, la selectivi­
dad del procedimiento es extraordinariamente grande, el ron 
dimiento es per ello excelente, y la calidad de los produc­
tos es mejor que la obtenida mediante loa procedimientos co 
nocidos. Cea ayuda del procedimiento según la invención, 
loa dialoOhilfosfitos no solamente pueden fabrlcarso a eec&
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la de laboratorio sino tambión a escala industrial con ren­
dimientos del 94-97%* Despu&a de separar el disolvente, los 
productos tienen un grsgo do pureza del 96-96%,

El objeto de la invención es por consiguiente un 
5, procedimiento para la fabricación de dateras fosfóricos que 

contienen grupos alquiles de 0 ^  mediante la reacción de 
tricloruro de fósforo y los correspondientes alcandés de 

en m  disolvente orĝ ico inerte. El procedimiento ac- 
gón la invención está caracterizado porque la mazóla de 

10, reacción, la cual contiene tricloruro de fósforo, el alcohol 
de 0 ^  y como disolvente benceno, un homólogo de benceno, 
benceno halogenado o un hidrocarburo halogenade alif&tico 
a . C ,_ , <M tM M fOM . ^  U. ^  ! ^ n a -
brio vapor-liquido, en la sena de reacción de 49-11 ose (v%& 

15* se en la Fig* 2) en los puntos correspondientes del gradie&
te de puntos de ebullición y de concentración, se mantiene 
la mezcla de reacción os esta zona hasta la transformación 
completa do las substancias iniciales, se separa del dial- 
cohilfoaflto el emceso de ácido clorhídrico que se origina 

20, en la reacción y lee cloruros de alquilo en la zona de rec­
tificación de 10-709C, y se elimina a travós del desflema- 
dor a 10-2390 libre de substancias iniciales, se libera el 
dialcehilfoaüto originado en la sena del fondo a 70-135se 
de los reactivos y de los subproductos volátiles, se extrae 

29* conjuntamente con el disolvente del fondo y se libera, en 
caso de desearse, del disolvente*
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Según un modo de ejecución preferente de la invea 
ción, ae realina en las sanas que presentan las temperatu­
ras de lo-wc, 45-110*0 y 70-135*0# correspondientes al 
gradiente de tenperatura# la reacción y la separación en d& 

5* ferantes partes de la cámara de reacción. ---------

Los componentes pueden alimentarse en forma l&p& 
da# dispersada o en forma de vapor* conjunta o individual­
mente. - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - -

Como disolventes se utilizan benceno, homólogos 
10. de benceno* preferentemente tolueno o xiloí* bencenos halo- 

genados, preferentemente clorobenceno o hidrocarburos halo- 
genadoa alifdtiooe* preferentemente tetraeloruro de carbo­
no* trioloroetileno, eto. El disolvente seleccionado de ma 
ñera adecuada y mantenido en ebullición# también tiene la 

15. función de un medio de transporte para el material. Los va­
pores ascendentes del disolvente aceleran la expulsión del 
ácido clorhídrico y de los oloruroa de alquilo* adentras 
que el c cadeneado que gotea hacia abajo disuelve el produc­
to# transport&idolo de esta manera al fondo. -------

20. El reactor puede estar realisado sin llenar# pro­
visto de un mecanismo agitador# configurado como reactor de 
cuerpos HenadoMS o como reactor de platos o de superfi­
cies de guía. Su material de construcción debe ser resistâ  
te a los deidos# por ejemplo mediante un recubrimiento de 
esmalte# de plomo o de materia! plástica, preferentemente29.
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teflon. El reactor está equipado con calefacción indirecta, 
debido a que el tricloruro fosfórico reacciona con el agua 
y con el vapor de agua* Coao nadie de calefacción so utili­
za preferentemente petróleo, difil o aceite previamente ca¡- 

3. lentadoa* Oh reactor de cuerpos llenadores contiene los
cuerpos llenadores corrientes para estos fines, como anillos 
de porcelana, anillos de vidrio, etc* - -- -- -- -- --

El procedimiento según la invención puede realizar 
se de manera discontinua, eemieontiHUa o continua* - - - -

10. m  el funcionamiento discontinuo se procede del
modo siguiente! — — — «*<*** — ** — ****<* — ** — *- — — *. — .* —

Las substancias iniciales (tricloruro de fósforo, 
alcohol, cventuaiaente disolvente} se alimentan conjunta o 
individualmente en loa pintos calculados del reactor en la 

13. zona de reacción (en su case en el fondo). Pe la mezcla KB& 
aa estado de ebullición, les volátiles

mde ligeroe fluyen en la MypantAi la y les
compenentee asnos volátiles fluyen en la dirección del fon­
do, en donde se acumulan* En nfwyviMnnnitt con la volatilidad 

20* y la concentración de los componentes se forma en la altura 
del reactor un gradiente de tasperatara* A medida que avanza 
la reaceióh, varía la composición de la mezcla, os decir, 
la concentración local de loa componentes, tanto en función 
del tiempo coao también en función del lugar, y debido a 

23* ello se modifica también el gradiente de temperatura. El c&



mienEO de la reacción está caracterisado por una intensa 
ebullición y desfleaación por la presencia de tricloruro Ae 
fósforo tobaría no traneformado* Batos fen Amenos sen más d& 
biles hacia el final de la reacción en la presencia de un 
disolvente* y sin disolvente terminan completamente* El in­
tenso desarrollo de gas que se origina al principio también 
termina al final del proceso* El ácido clorhídrico origina­
do en la reacoióh y el cloruro de alquilo gaseoso escapan 
rápidamente de la sena de reacción a través de la sena de 
rectificación y del deafloaador* mientras ose el producto 
final so acumula en el fondo. Finalmente* en el caso de de­
searse* se separa el dialcchilícsfito del disolvente o se 
emplea conjuntamente con este último directamente para 
otras síntesis. -

El proceso continuo se desarrolla Reí modo
tet----

Las substancias iniciales (alcohol* tricloruro de 
fósforo, disolvente) se alimentan mediante dispositivos do- 
eificadorea de modo continuo en los puntos correspondientes 
del reactor calentado en la zona de reacción correspondien­
te al gradiente de temperatura y de concentración. A medida 
que avansa la reacción* los componentes con un punto do atg& 
llicióh más alto fluyan hacia abajo* al fondo, y los subpt̂  
duotoa fluyen hacia arriba y salen a través de la sana de 
rectificación y del desflemados la solución se extrae del
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fondo y so trata del modo ya descrito. -

Mediante la Invanoióh se ha oreado un procedimieg. 
to nuevo, moderno, que taatbióh puede realizarse bien a eac& 
la industrial, oca el cual pueden fabricarse dialcohilfoâ i 

3* tes de gran pureza con un rendimiento muy bueno.

la Invención se desoribe mds detallad .amonte con 
ayuda de loa siguientes ejemplos, pero sin estar limitâ  & 
los mismos.

Bjemplo 1

10. Fábrioaoida discontinua de dialcohilfosfito en un

Bn el fondo con cabida de 30 litros de un reactor 
tubular de vidrio da 1 m de longitud se alimentan con rei% 
geraoión 8,7 litros de trieloruro de fósforo y 17,$ litros 

1$. de alcohol etílico. A ccntinuaoióh se calienta lentamente, 
inicidadoae paulatinamente la formación de ácido clorhídri­
co y de cloruro de etilo. Batos gases salan a través del 
condensador de serpentín de vidrio. Durante la reacción se 
produce en el fondo y en la sena de reacción, de manera eo- 

20. rresp endiente al equilibrio vapor-líquido de trioloruro de 
fósforo, ácido clorhídrico y cloruro de etilo, el ajuste 
una temperatura de 70-75*0, en el centro del reactor una 
temperatura do $5-60*0 y en la parte de la cabeaa una tenga



ratwa de 15-2000. A medida que avanza la reacción, la for- 
aaoida de gao y la condensación se debilitan y terminan fi­
nalmente en su totalidad. La temperatura analta en la par­
te do la aabesa del reactor a 25-28RC y en el fondo a 
95-10530, adentras que en el centro del reactor desciende a 
45-4oac. - -

B1 producto acumulado en el fondo puede sxtraerae 
al final do la reaccióh y utilisarsc directamente. Se obtig, 
nen 13,16 Kg de producto, lo cual equivale a un rendimiento 
del 95,57%. njj¡0 ! 1,4032; contenido de diotilfoofito! 97%.

Ejemplo 2

Fabricación somiccntinum de matiletilfosfito en un 
reactor do cuerees llenadores

En un primer mateas de 500 mi de volumen se intro 
ducen previamente 200 mi de benceno, 12 mi de alcohol metí­
lico y 17 mi do alcohol etílico, ta mesóla se calienta da 
tal manera qua ae pane en ebullición y el vapor que se ori­
gina fluye al reactor do vidrio llenado de 30 cm de longi­
tud y 3 cm de diámetro, montado encima del metras, precipi­
tándose en el refrigerador montado sobre el reactor. En la 
parte superior del reactor tubular se alimentan dentro de 
20 minutos 17 mi de trioloruro de fósforo. Como resultado 
de la reacción que se desarrolla en la cámara do vapor salo 
ácido clorhídrico, cloruro de metilo y cloruro de etilo del



14

refrigerador, mientras que el producto deseado ao acumula 
en el fondo. Durante la reaecidn, la temperatura de la mea­
da en ebuUloi&* en el metras aumenta a 97-8390. Después 
de separar el disolvente ee obtienen 23,70 g de aotüetil- 

5. fosfito, lo cual equivale a un rendimiento del 97,9%.
aĵ  $ 1,4045. Orado de pureeau 90,%. - -- -- -- -- --

Ejemplo 3

10. Sobre el sexto plato del reactor calentado y en
Rmcicnamianto, de 1,2 m de longitud, con un diámetro de 
15 cm y que presenta 10 platos, se alimentan cada hora 1,3 
litros de tricloruro fosfdricc, 3,4 litros de alcohol ieo- 
propflico y 30 litros de eloroboneano (temperatura en el 

13. punto de dimentaciáM 60-6390). De la mesóla mantenida en 
obuUicidn, la cual se encuentra en equilibrio, se separan 
los productos gaseosos liberados, ácido olozhidrico e ieo- 
propildoruro, a través de la sana do rectificacidn calien­
te de 45-50$C y del doaflemador. El düsoprcpilfcsfito for- 

20. mado ae mueve conjuntamente con el disolvente de un plato 
al otro hacia abajo y llega finalmente, liberado da los 
reactivos volátiles y de los subproductos, al fondo, cuya 
temperatura es de 103-11090. Después de separar el disolver 
te se obtienen por hora 2,39 Kg de producto, lo cual equiv&
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5.

10.

15.

20.

le a va rendimiento del 96,4%. â ° $ 1,4065. contmido del 
producto en.diisqpropilfoafitos 98,̂ .

Ejemplo 4

nwâ At caotinua da diaetUfosfita ot un roac-

Ba el reactor calentado, llenado con anillos de 
porcelana (longitud; 6 cu diámetro 0,4 m), ae alimentan en 
una. altura, de 4,2 a cada hora 79 litros de tricloruro de 
fósforo, 109 litros de alcohol metílico y 450 litros de te- 
traclorurc de carbono. Ba el equilibrio estacionario se 
duce ol ajuste de las siguientes temperaturas; fondo 93*0+ 
acna do ebullición 75-95*C+ sena do reacción 45-65*0+ sena 
de rectificación 15-45*0. A travóa del deaflemador salen 
da hora 40 de ácido clorhídrico gaseoso y 20 B&3 de elĉ 
ruro de motile, y del fondo se extraen cada hora 500 litros 
de solución de dimotilfosfito, la cual contiene un 12,0% de 
dimctilfosfito. El rendimianto+ previa separación del disô  
vente, es de 97,9 Kg por hora. Esto equivale a un rendimiê  
to del 97+78%. Bi contenido de dimotilfosfito del producto 
as de un 96%, siendo su contenido en monometilfoefito infe­
rior al 0,6%, y el contando en ácido clorhídrico inferior 
al 0,4%. â O g 1,4019. -

Ejeaplo 5

^^.aa9A^S3í^.de^



I I
*" 1(3 —

*"* a. llnnndnt-fn

En un recipiente eamaltado de 50 litros de volû- 
aaa, previsto de va agitador, ao alimentan mediante una bom­
ba dosifioadora cada hora 39,5 litros da tricleruro de fóefo 

5* ro, 00 litros de alcohol etílico y 450 litros de benceno. la 
acacia homogeneisada se alimenta a la altara de 4,2 a del 
reactor calentado de cuerpea llenadores que tiene uaa altura 
total de 6 m (didaatrot 8,4 m). En el equilibrio estaciona­
rio so produce en el reactor el ajusto de las siguientes tegt 

10. peraturaa* fondo 98*c, soca de ebUHAcida 80-98*0, soné do 
reacción 47-78*3, zona de rectificación 40-39*C. A travós 
del desflemador salen cada hora 10 Bm̂  de cloruro de etilo y 
30 NnS de deido clorhídrico gaseoso. Del fondo se extraen 
da hora 490 litros de solución, la cual contiene un 13,5% de 

15. dietilfesfito. El rendimiento horario del producto liberado 
de benceno es de 60,8 Kg. Esto equivale a un rendimiento del 
98,88%. si producto no contiene trietilfosfito ni doido fos­
fórico. 8u contenido en dietilfesfito es del 98%, el conten̂  
do en monoetilfosfito es del 0,4% y el contenido en deido 

28. clorhídrico es del o,3%. n¡̂  $ 1,4079. - *.<**.***.*.*.*.„„

La presente memoria está complementada por una Id- 
mina de dibujos, en la quet - -- -- -- -i-*.*.**..*.*...

Fig. 1 representa un esquema de un reactor, y en 
ella se aprecia el desflemador 1, la sena de rectificación 

25. 2, la nona de reacción 3 y la sena de fondo 4, así como la
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entrada 5 de la mésela de reacci&* constituida par tríelô  
yo do fdsfero* aloanolea y disolventes* la salida 6 del áci­
do clorhídricc* la salida 7 de los cloruros de alquilo* la 
salida 8 del dialcohilfosfito y la salida 9 del disolvente.

5* Figo 2 muestra la concentración looal de los cospo
abites* en el reactor* sisado las líhoas 10* 11* 12* 11* 14 
y 13* respectivamente las representaciones de las concentra* 
cienes de$ dialquilf osf ito * disolvente* tricioruro de fááfo- 
re* alosnolss* cloruros de alquile y ácido clorhídrico. - -

10* A les efectos consiguientes se declaran de novedad
y propiedad para BspaHa* sus territorios y placas de aotmra* 
nía* las veiviadieaeitRaea que siguen. — — — — — — —
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R 3 3 Y I N 9 IC AC I O N E S

1.̂  Procedimiento para fabricar Óetereo fosfóricos, 
qua ccntienen grupos alquiles de mediaste la reacción 
de tricloruro de fósforo y loa correspondientes alcanoles de 

5* es un disolvente orgánico inerte, caracterizado porque
le mesóla de reacción, la cual cántica* tricloruro de fósfo­
ro, el alcohol de y como disolvente benceno, va homólo­
go de henease, benceno halogoaado o un hidrocarburo halógena 
do alifátioo de 0^# se hace reaccionar es un reactor que 

10. trabaja es equilibrio vaper-aiqpido, as la sena de reacción 
de 43-11 ose es loa puntos correapcndiantac del gradiente de 
puntos de ebullición y de concentración, so mantiene la mes** 
ola de reaccióh en esta sena hasta la trwsfojsaacióh comple­
ta de las substancias iniciales, se separa del dialcohilfos- 

1$. fitc el exceso de ácido clovhfdrioo que se origina en la
reacción y les cloruros de alquile en la sena de rectifica<- 
ción de lô oao, y se elimina a travós del desfleaador a 
10-a$ao libre de substancias iniciales, se libera el dial- 
eohilfosfito originade en la sena del fondo a 70-135SC de 

20, los reactivos y de los subproductos volátiles, se extrae e% 
juatasMnta ecn el disolvente del fondo y se libera, en caso 
de desearse, del disolvente.

2,- Procedimiento segdn la reivindicación 1, carao 
tensado porque en las senas, que presentan las teoperaturaa 

2$, de 1C-70BO, 49-11O0C y 70*133*0, correspondientes al gradî



** ^

te de tacperatura, se realiza la roaceî  y la separacidd en 
diferentes pardea d# la cámara de veacciái. - ^ ^ -

3#- Frocedimieato aegda lea reivindicaciones 1 y 
2, caracterizado pernee la reacci&i ee realiza en un reactor 

3# vacío# m  un reactor tubular de cuerpeo llenadores o en un 
reactor de plateo#

4.- Procedimiento según las reivindicaciones 1-3# 
caractericado porgue ceno alcaaol de se utilice astenol# 
etanol y/b n-̂ ropancl̂  — -

10. 5#- Procedimiento según las reivindicaciones 1-4#
caracterizado porqne como disolvente orgánico inerte se uti­
lizan Mdrocarburos clorados# preferentemente tetraeloruro 
de carbono# o benceno o sus hcmdlogos.

6+** Procedimiento según las reivindieaoloaeo 1-3#
13# caracterizado porque el dialcChüfoafito se separa del disĉ  

vente# - -

7*- Brocediaaiento según las reivindicaciones 1-3# 
caracterizado porque se efectúa la ulterior utilización del 
dialcohilfosfito formado conjuntamente con el disolvente# -

20. d.- "BRMBDIHBENTO PASA FABRICAR BSTESE3 FOSFíRI-
008".

xi
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Todo olio conforme eo deacribo y reivindica en la 
preaaote aeaoria que cenata da veinte bajas. foliadas y me^ 
xM̂grafiadae por una sola da ana cama y da ana l&s&aa da di** 
bajeo qua ia ilustra.

SADRD), 21 MARZO 1978 
P.A. 3. CGREÍA 3VH0L
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