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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　次亜リン酸又は次亜リン酸塩を化学量論的過剰量のアルファオレフィンとフリーラジカ
ル開始剤及び遷移金属触媒の存在下又は不存在下で反応させてモノアルキルホスフィン酸
及びジアルキルホスフィン酸を含む反応生成物組成物を形成させることによる高い収率及
び純度でのジアルキルホスフィン酸の改良製造方法において、
　ａ）ｉ）該ホスフィン酸類の塩を形成させる且つｉｉ）該モノアルキルホスフィン酸が
水性相中に優先的に可溶化する水性相及び有機相を確立するのに十分な水性塩基を該反応
生成物組成物に添加し、
　ｂ）該有機相を該水性相から分離し、
　ｃ）この有機相を酸性にし、そして
　ｄ）この有機相から該オレフィンを除去し、そして
　ｅ）精製されたジアルキルホスフィン酸生成物を単離する
ことを特徴とする方法。
【請求項２】
　ジアルキルホスフィン酸が、次式
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【化１】

〔ここで、Ｒ1及びＲ2は、各々独立して、２から２２個の炭素原子を有するアルキル基で
ある〕
を有する、請求項１に記載の方法。
【請求項３】
　Ｒ1及びＲ2が、各々独立して、２から１２個の炭素原子を有する置換アルキル基である
、請求項２に記載の方法。
【請求項４】
　Ｒ1及びＲ2が、各々独立して、２から９個の炭素原子を有する置換アルキル基である、
請求項３に記載の方法。
【請求項５】
　アルキル基が、各々独立して、クロロ、ブロモ、アルキル、アルコキシ基及びそれらの
混合物から成る群から選択された２個又はそれ以上の基により置換されている、請求項２
に記載の方法。
【請求項６】
　アルキル基が、各々独立して、クロロ、ブロモ、アルキル、アルコキシ基及びそれらの
混合物から成る群から選択された２個又はそれ以上の基により置換されている、請求項３
に記載の方法。
【請求項７】
　アルキル基が、各々独立して、クロロ、ブロモ、アルキル、アルコキシ基及びそれらの
混合物から成る群から選択された２個又はそれ以上の基により置換されている、請求項４
に記載の方法。
【請求項８】
　反応生成物組成物を形成させるべき反応を酸溶液の存在下で行う、請求項１に記載の方
法。
【請求項９】
　酸溶液が、塩酸、硫酸、酢酸及びそれらの混合物から成る群から選択される、請求項８
に記載の方法。
【請求項１０】
　酸溶液が酢酸溶液である、請求項９に記載の方法。
【請求項１１】
　次亜リン酸塩が次亜リン酸ナトリウム一水和物である、請求項１に記載の方法。
【請求項１２】
　アルファオレフィン対次亜リン酸又は次亜リン酸塩のモル比が、２：１より大である、
請求項１に記載の方法。
【請求項１３】
　アルファオレフィン対次亜リン酸又は次亜リン酸塩のモル比が、２．５対１より大であ
る、請求項１２に記載の方法。
【請求項１４】
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　反応生成物組成物に添加される水性塩基が、水酸化ナトリウム水溶液又は炭酸ナトリウ
ム水溶液である、請求項１に記載の方法。
【請求項１５】
　酸性化工程における酸が、無機酸溶液を含む、請求項１に記載の方法。
【請求項１６】
　無機酸溶液が硫酸溶液である、請求項１５に記載の方法。
【請求項１７】
　除去されたオレフィンを再循環させる、請求項１に記載の方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本特許出願は、２００４年１０月２５日に出願された米国仮特許出願シリアルナンバー
６０／６２１，９７２の優先権を主張する。
【０００２】
発明の分野
　本発明は、一般に、ジアルキルホスフィン酸化合物好ましくは分枝状ジアルキルホスフ
ィン酸化合物の経済的製造のための改良方法に関する。該方法は、高純度のジアルキルホ
スフィン酸生成物を実現する単一相分離を可能にする。
【０００３】
発明の背景
　数多くの有機ホスフィン酸の誘導体が存在すること、並びにそれらはかなりの商業的価
値及びまた非常に様々の有用な用途を有することが知られている。たとえば、有機ホスフ
ィネート及びまたそれらの酸は、有効な湿潤剤及び洗剤；多くのプラスチック及び樹脂用
の可塑剤；アスファルト及び同様な組成物用の結合剤；グリース及び潤滑剤用の色安定剤
及び酸化防止剤（米国特許第３，００１，９３８号明細書）；腐食防止剤；防炎剤；浮選
助剤；金属抽出剤；セッコウ用凝結遅緩剤；並びにフィラメント用安定剤のような繊維用
助剤（米国特許第３，３７４，２８８号明細書）である。
【０００４】
　高精製高分枝状ジアルキルホスフィン酸は、数多くの専門分野において、非常に重要な
及び大いに所望される前駆体、中間生成物及び最終生成物であると特に認識されてきた。
たとえば、分枝状ジアルキルホスフィン酸は、錯体形成剤；製薬的に活性な物質、特にリ
ウマチ様関節炎のような関節の炎症及び変形性疾患の処置のために適したもの（米国特許
第４，５２４，２１１号明細書）；植物成長調節剤、殺虫剤及び除草剤を含めて一般農芸
用及び家庭用化学薬剤；並びに静電防止剤として働く。これらの用途のすべてでないとし
ても多くにおいて、モノアルキルホスフィン酸副生成物の存在は、リン－水素部分の反応
性及びかかる化合物の熱不安定性に因り有害であり得る。
【０００５】
　上記に列挙された数多くの実用的用途の可能性の結果として、高精製状態でのこれらの
ジアルキルホスフィン酸の製造のための簡単な工業的合成に対する要求が引き起こされて
きた。上記に記載された大いなる商業的価値の故、有機ホスフィン酸及びそれらのホスフ
ィネートを製造する多くの方法が提唱されてきた。これらの方法はそれらの個々の工程に
ついて広く変動するけれども、非常に多くのものが、炭素対リン結合を獲得するためにリ
ン－ハロゲン化合物の反応を用いる。アルキルハライドをホスフィンと反応させることに
より又はグリニャール試薬の使用によりかかる結合を形成させることが可能であるという
ことが長く知られているけれども、かかる方法は商業規模操作において実用的でない。
【０００６】
　Stiles等（米国特許第２，７２４，７１８号明細書）は、ホスフィネートの製造方法で
あって、オレフィン二重結合を含有する化合物と好ましくは式（Ｉ）
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【化１】

〔ここで、Ｚは脂肪族多重結合不含の一価炭化水素基又は一価無機カチオンを表し、そし
てＹは水素原子、脂肪族多重結合不含の一価炭化水素基又は基－ＯＺ（ここで、Ｚは上記
のとおりに定義される）を表す〕
の化合物から成る化合物のクラスとの間の反応を用いる方法を開示する。Stiles等が反応
体として示唆するリンクラス及び化合物のなかに、次亜リン酸の塩、次亜リン酸のヒドロ
カルビルエステル、有機ホスフィン酸のヒドロカルビルエステル、並びに亜リン酸のモノ
及びジヒドロカルビルエステルがある。特に好ましいサブクラスは、Stiles等が１４個ま
での炭素原子を含有するオレフィンに直接的に付加されて「単一操作工程で水溶性洗剤を
実質的に定量的収率にて製造する」ことができると見出した次亜リン酸ナトリウムのよう
な次亜リン酸のアルカリ金属塩を含む。
【０００７】
　Stiles等はまた、１－オレフィンがこれらの方法において他のオレフィンよりもいくぶ
ん高い反応速度を示すと記した。Stiles等の付加反応は、反応体との親密な接触状態のフ
リーラジカルの存在により開始される。Stiles等により、反応温度も反応圧も決定的には
重要でないと教示されている。
【０００８】
　Stiles等は、モル対モル付加が所望される場合、反応体を約等モルの割合で又はリン化
合物を過剰にて用いることが一般に好ましいこと、並びに１モルより多いオレフィン化合
物を生成物中に組み込まれるようにさせる（たとえば、ジアルキルホスフィン酸を製造す
るために）ことが望ましい場合、２から３対１のモル過剰量のオレフィン化合物を用いる
ことが好ましいことを教示する。
【０００９】
　A.J.Robertson（米国特許第４，３７４，７８０号明細書）は、高分枝状ジアルキルホ
スフィン酸すなわちジ－２，４，４′－トリメチルペンチルホスフィン酸の製造であって
、ホスフィンガスへの２モルのアルケン特定的には２，４，４′－トリメチルペンテン－
１のフリーラジカル付加及び次いで２モルの過酸化水素を用いてのホスフィン酸へのホス
フィン反応生成物の酸化による製造を開示する。しかしながら、高いホスフィン対オレフ
ィンの比率を達成しそしてかくして不所望トリ－２，４，４′－トリメチルペンチルホス
フィン副生成物を減じる（形成されるかかる副生成物は総収率の損失であるので）ために
、高いホスフィン圧（すなわち、約１０００ｐｓｉｇまで）が必要であり得る、というこ
とが開示されている。また、発熱酸化段階は温度が決定的に重要であると言われ、何故な
ら温度が約１２０℃を超えるならばアルキル基が除去されそして追加的モノアルキルホス
フィン酸が形成され、約５０℃未満の温度は過度の反応時間をもたらすことになるからで
ある。単純な蒸留は、良好なジアルキルホスフィン酸収率を達成することができると言わ
れた。
【００１０】
　無論、モノアルキル及びジアルキルホスフィン酸はまた、少なくとも加水分解について
化学量論により要求される量の水を用いて約１６０℃から３００℃の温度にて、それぞれ
のアルキルエステル（それらのリン－炭素結合は、まず第一に他の手段により形成されて
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いた）の加水分解開裂により形成され得る。加水分解生成物の一つとして形成されたアル
カノールは、通常、蒸留により反応混合物から除去される（米国特許第４，０６９，２４
７号明細書）。
【００１１】
　アルキルホスフィン酸はまた、希土類元素を抽出するために用いられてきた（米国特許
第５，６３９，４３３号明細書）。希土類元素のそれらの溶液特に酸性溶液からの分離の
ために用いられる一般手順において、かかる供給溶液は、一般に、モナザイト、バストネ
サイト、ゼノタイム、ボーキサイト及び同様な粗鉱のような希土類元素を含有する鉱石の
処理の結果として生じる。抽出希土類元素を含有する抽出物は、通常、スクラバーに送ら
れ、しかしてそこでそれは希酸でスクラビングされ、そして次いでストリッパーに送られ
、しかしてそこでそれはより濃厚な酸でもってストリッピングされて希土類元素を分離す
る。抽出物をスクラビング及びストリッピングするために、塩酸が先行技術の好ましい酸
である。ビス（２，４，４－トリメチルペンチル）ホスフィン酸は、好ましい抽出剤（特
に、ニッケルからコバルトの分離のための）であると言われる。
【００１２】
　更に、ジアルキルホスフィン酸及びそれらのエステルの最終用途に関して、米国特許第
６，１６５，４２７号明細書は、廃水流から鉛、カドミウム、亜鉛化学種及びそれらの混
合物のような可溶性重金属を沈殿及び回収するために、ナトリウムジ（ｎ－オクチル）ホ
スフィネート及びナトリウムジ（ｎ－ドデシル）ホスフィネートを含む組成物の使用を開
示する。有利には、沈殿物を濃厚水性水酸化物で処理してそれを溶解しそして次いで生じ
た溶液をジエチルエーテルと接触させる（たとえば分液漏斗中で）ことにより、有機リン
塩は沈殿物から再生され得る、ということが教示されている。かき混ぜ及び後続の相分離
後、２つの相が存在する。一方の相は、供給物の濃度より高い濃度でもって金属を含有す
る水性相である。他方の相は、沈殿剤のエーテル溶液である。エーテルは蒸発され、そし
てナトリウムジ（アルキル）ホスフィネートが再生される。
【００１３】
　アルキルホスフィン酸及びそれらのエステルの精製は、しばしば、ジイソプロピルエー
テル又は石油エーテルのような有機物質の添加によって（米国特許第４，４３４，１０８
号明細書）、そして次いで反復的な蒸発、結晶化及び濾過により（米国特許第４，５２４
，２１１号明細書）成し遂げられる。
【００１４】
　上記に記載された先行技術の方法における固有の主要問題は、ジアルキルホスフィン酸
を共形成モノアルキル反応生成物から分離することが極めて困難である（それらは非常に
同様な水性溶解度を有するので）ことである。様々な構造特に高分枝状ジアルキル構造を
有する化合物の製造に適用可能である実用的反応方法により高純度ジアルキルホスフィン
酸を製造するという当該技術で認識された問題は、これまで未解決のままであった。
【００１５】
　従って、本発明の目的は、単純なアルファオレフィン－次亜リン酸又はその塩のフリー
ラジカル反応において、第３成分の有機溶媒の添加の必要なしに簡単な中和／相分離によ
って存在するモノアルキルホスフィン酸及び他の水溶性不純物がジアルキルホスフィン酸
生成物から除去される条件を与えることにより、この技術的問題に応えるための実用的で
効率的な方法を提供することである。
【００１６】
　他の目的は、以下の説明及び添付の請求項から明らかであろう。
【００１７】
発明の要約
　本発明は、標準的な反応加工及び装置（すなわち、高い圧力及び温度の不存在下）、並
びに追加的有機溶媒の添加工程並びにかかる必要な追加的溶媒の回収のための付随の回収
手順及び装置の必要なしに単純な水性相抽出／分離加工を用いて、ジアルキルホスフィン
酸特に分枝状ジアルキルホスフィン酸及びそれらのホスフィネートの単純な合成が高純度
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でもってもたらされ得る方法に関する。
【００１８】
　かかる改良方法は、アルファオレフィンと或るリン化合物とのフリーラジカル反応（反
応生成物のための溶媒媒質を与えるために、該オレフィンは過剰に用いられる）、並びに
引き続いてモノアルキルホスフィン酸副生成物を優先的に中和し、これを水性洗浄液で抽
出し、そして酸性化、濾過及び蒸留のような当該技術で認識された技法によって所望ジア
ルキルホスフィン酸を過剰のオレフィン反応体溶媒から単離及び精製することによってジ
アルキルホスフィン酸を単離することにより、高純度でのジアルキルホスフィン酸の製造
を可能にする。
【００１９】
　これは、第１に過剰のアルファオレフィン（その結果として、ジアルキルホスフィン酸
のための優先的溶解媒質相として機能する）の使用により、そして第２に塩基性ｐＨ環境
を生じさせることによってモノアルキルホスフィン酸のアルカリ又はアルカリ土類エステ
ルがジアルキルホスフィン酸エステル生成物よりも有機相（すなわち、過剰のオレフィン
反応体相）中より水性相中に有意的に一層可溶であると認識されることにより成し遂げら
れる。
【００２０】
発明の詳細な説明
　本発明の主題は、精製ジアルキルホスフィン酸好ましくは式（Ｉ）
【化２】

〔ここで、Ｒ1及びＲ2は、各々独立して（すなわち、同一か又は異なるかのどちらか）、
２から２２個の炭素原子を有するアルキル基であり、しかもこれらの基は、随意に、好ま
しくはクロロ、ブロモ、アルキル若しくはアルコキシ基又はそれらの混合物により二置換
又はより高置換され、各々のアルキル又はアルコキシ基は個々に１から４個の炭素原子を
有する〕
のジアルキルホスフィン酸の改良製造方法であって、次亜リン酸又はその塩と化学量論的
過剰量のアルファオレフィンとのフリーラジカル促進反応並びに該反応によって形成され
たモノアルキルホスフィン酸副生成物を優先的に中和することが分かっている塩基水溶液
を添加することによってジアルキルホスフィン酸反応生成物を単離及び精製することによ
る方法である。ジアルキルホスフィン酸が優先的に可溶化されるところの有機相中よりも
水性相中に一層可溶であるモノアルキルホスフィン酸は、ジアルキルホスフィン酸生成物
から容易に分離される。随意に、ジアルキルホスフィン酸のより高度の精製のために、当
業者によりよく知られた追加的精製工程（後続の酸性化及び蒸留のような）が用いられ得
る。
【００２１】
　この態様で、未反応アルケン、水又は他の揮発物のような不所望不純物は、ジアルキル
生成物から容易に除去され得る。
【００２２】
　好ましくは、Ｒ1とＲ2は同一である。
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　本発明の方法において用いられるアルファオレフィンは、２から２２個の炭素原子好ま
しくは２から１２個の炭素原子そして最も好ましくは２から９個の炭素原子を含有する。
本発明の方法において、直鎖アルファモノオレフィンが用いられ得るけれども、アルファ
モノオレフィンは好ましくは分枝状、最も好ましくは高分枝状である。かかるオレフィン
の例は、エチレン、プロペン、ブテン－（１）、ヘキサン－（１）、オクタン－（１）、
ドデセン－（１）、テトラデセン－（１）、ヘキサデセン－（１）、オクタデセン－（１
）、ヘンエイコセン－（１）、ドコセン－（１）、２－メチルペンテン－（１）、２－エ
チルヘキセン－（１）及びジイソブチレン－（１）である。また、かかるオレフィンの混
合物も用いられ得る。
【００２３】
　本方法において出発化合物として用いられるアルファオレフィンは、石油留出物若しく
はロウのクラッキングによる、末端塩素原子を有するパラフィンからの塩化水素酸の分離
による又は末端ヒドロキシル基を有するアルコールの脱水によるを含めて当該技術におい
てよく知られた方法により得られる。
【００２４】
　反応開始剤／発生剤化合物は、温度（好ましくは、約２４℃と２００℃の間）及び／又
は化学線の影響下で容易に解離する任意の化合物であり得る。本発明の方法におけるフリ
ーラジカル形成剤として、あらゆる公知のラジカル形成物質が用いられ得、たとえば次亜
塩素酸カルシウム、ナトリウムＮ－クロロ－ｐ－トルエンスルホンアミド及びナトリウム
Ｎ－クロロベンゼンスルホンアミドのような陽性ハロゲン化合物；テトラエチル鉛のよう
なアルキル金属化合物及びテトラフェニル鉛；アセトン、メチルエチルケトン及びベンズ
アルデヒドのようなカルボニル化合物；並びにジ第３級ブチルペルオキシド、第３級ブチ
ルヒドロペルオキシド、ジクミルペルオキシド、ベンゾイルペルオキシド、第３級ブチル
ペルベンゾエート、２，５－ジメチル－ビス－２，５－（ペルオキシベンゾエート）、２
，２－ビス（第３級ブチルペルオキシ）ブタン及びベンゾイルペルオキシドのような有機
過酸化物である。有利には、ジ第３級ブチルペルオキシドが用いられる。
【００２５】
　ラジカル形成剤は触媒有効量にて用いられ、そして特定の開始剤の特性に依存して広範
囲にわたって変動され得る。一般に、リン反応体を基準として通常約０．５モルパーセン
トから約１０モルパーセントの反応開始剤が適当である。
【００２６】
　フリーラジカル発生剤を反応混合物中に可溶化するために、不活性溶媒を溶解剤として
添加することが必要であり得る。しかしながら、フリーラジカル発生剤は、それが反応体
の少なくとも一つすなわちアルファオレフィン又は次亜リン酸若しくはその塩中に溶解さ
れることができるように選択される、ということが好ましい。フリーラジカル発生剤－反
応体組成物の全部が反応の始めに添加され得、あるいはいくつかの部分に分けて順次に反
応容器中に添加され得る。
【００２７】
　反応が紫外線により開始される状況では、反応溶液は紫外線ランプによる直接放射に暴
露されねばならない。
【００２８】
　反応速度を更に改善するために、任意の適当な遷移金属触媒を添加することが有利であ
り得る。適当な遷移金属触媒は、ニッケル、コバルト、鉄及びクロムの塩を包含するが、
しかしそれらに限定されない。
【００２９】
　本発明による反応は、有利には、次のように行われる。すなわち、アルファオレフィン
（随意に、触媒量のラジカル形成剤と混合されている）が、次亜リン酸又はその塩中にゆ
っくり導入される。
【００３０】
　本発明の反応は過剰量のアルファオレフィンの存在下で行われるべきであり、すなわち
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オレフィン対次亜リン酸又はその塩の比率は２対１より大好ましくは２．５対１より大で
あるべきである。
【００３１】
　酸の存在は、オレフィンホスフィネーション反応においてジアルキルホスフィン酸の収
率に対して正効果を有することが分かっている。酸はジアルキルホスフィン酸の形成を利
するところの有機過酸化物開始剤の分解を触媒すること及びまた酸はリン塩をその酸形態
に転化することが理論化されている。それ故、好ましくは、反応は収率向上に有効な量の
酸の存在下で行われる。
【００３２】
　適当な酸は、主反応条件下で分解しない又はマイナス的な副反応を引き起こさない限り
無機酸及びまた有機酸である。適当な例は、塩酸、硫酸及び／又は最も好ましくは酢酸で
ある。
【００３３】
　反応はまた、不活性溶媒たとえばアルコール、エステル又は炭化水素（ベンゼンのよう
な）の存在下で行われ得る。しかしながら、反応を追加的溶媒成分の不存在下で行うこと
がはるかに好ましい。
【００３４】
　初期反応が完了された時、後続の加工における容易性のため生成物組成物の粘度を調整
するために、水が添加され得る。
【００３５】
　モノアルキルホスフィン酸副生成物及び他の望ましくない不純物からのジアルキルホス
フィン酸の分離及び精製を向上させるために、有機相は、モノアルキルホスフィン酸を優
先的に中和する塩基性溶液好ましくは苛性溶液で親密に洗浄される。モノアルキルホスフ
ィン酸が高度に可溶であるところの生じた水性層が除去される。ジアルキルホスフィン酸
生成物は反応混合物から単離され得、そして分留、拭取り薄膜式蒸発及び／又は慣用の洗
浄技法のような当該技術で認識された周知の技法により精製され得る。好ましくは、有機
媒質相（主として、もともと反応容器に過剰に添加されたアルファオレフィン反応体）中
に可溶化されている所望ジアルキルホスフィン酸生成物を更に精製するために、有機相は
酸洗浄される（好ましくは、硫酸のような無機酸で）。水性相は再び除去され、そして有
機相は濾過されそして蒸留されて、最終の不純物及び揮発性物質が除去される。
【００３６】
　製造され得る特定の化合物の例は、ジ（２，４，４－トリメチルペンチル）ホスフィン
酸及びジ（２－エチルヘキシル）ホスフィン酸を包含する。
【００３７】
　本発明の方法において用いられる温度は、当業者に知られた因子に依存して変動され得
る。反応は一般に約２４℃から約２００℃の範囲内の温度にて行われ、そして約１００℃
から約１５０℃の反応温度が特に好ましい。本発明の最も好ましい具体的態様において、
反応は約１１０℃から約１４０℃の温度にて行われる。
【００３８】
　反応は、大気圧にて又は密閉容器中で大気圧より高い圧力にて行われ得る。
【００３９】
　本発明の方法は、所望化合物を適切な収率で製造するのに十分な期間行われる。反応時
間は、反応温度、反応体の濃度及び選択、並びに当業者に知られた他の因子により有意な
程度まで影響される。一般に、反応時間は８時間から数日又はそれ以上にて変動し得る。
【００４０】
　アルファオレフィンが当初にその純粋な形態で用いられる場合、過剰のアルファオレフ
ィンは再循環され得る。
【００４１】
　本発明の方法は、好ましくは、回分又は半連続方式で行われる。反応は単一反応帯域に
おいて又は複数の反応帯域において行われ得、あるいはそれは細長い管状帯域又は一連の
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かかる帯域において間欠的に行われ得る。用いられる構造材料は反応中反応体に不活性で
あるべきであり、そして装置はそれが反応の温度及び圧力に耐えることができるように製
作されるべきである。
【００４２】
　さて、本発明は、もっぱら本発明の方法及び組成物の例示とみなされるべきでありそし
て本発明の範囲の限定とみなされるべきでない特定の例に関して記載される。
【００４３】
実施例Ｉ
合成
　ビス（２，４，４－トリメチルペンチル）ホスフィン酸を合成するために、１．５リッ
トルのオートクレーブに４０ｇ（０．３７７モル）の次亜リン酸ナトリウム、４０ｇの酢
酸、１３２．３ｇ（０．９４３モル）のジイソブチレン（８０％）及び２．８ｇ（０．０
１９モル）のｔｅｒｔ－ブチルペルオキシド開始剤を装填した。次いで、この混合物を一
日８時間の間約４日間すなわち合計３０時間約１３５℃に加熱し、且つ１．４ｇの該開始
剤を各日の始めに添加した。反応混合物は31Ｐ－ＮＭＲにより監視され、そして下記の表
Ｉに同定された組成をもたらした。原混合物は、７５．３％の所望ジアルキルホスフィン
酸生成物及び１２．１％の不所望モノアルキルホスフィン酸副生成物を含有していた。
【００４４】
精製
　完了反応混合物（２２０ｇ）をエルレンマイヤーフラスコに移し、そして約７０℃から
約８０℃の範囲にて加熱して粘度を低減した。２つの相が認められるまで、３８ｇの水を
ゆっくり添加した。水性相を除去し、そしてそのｐＨは約５であると測定された。次いで
、有機相を７５ｇの４％苛性溶液で洗浄し、そして生じた水性層（８９．２ｇ）を除去し
た。有機層を５０ｇの１０％硫酸溶液で酸性にし且つ洗浄し、そして生じた水性相を除去
した。
【００４５】
　酸性にされ且つ洗浄された有機相をＰＳ紙を通じて濾過し、そして揮発性物質を真空蒸
留により除去した。９５ｇのジアルキルホスフィン酸生成物が、リンＮＭＲに基づいて９
３．７％の純度でもって回収された。かくして、８６．９％の収率。最終生成物の組成は
、下記の表Ｉに同定されている。
【００４６】
【表１】

【００４７】
　上記の実施例及び本明細書の本論における本方法の詳細な説明から、本発明の方法は簡
単な態様で非常に良好な収率でもっての高純度のジアルキルホスフィン酸特に分枝状ジア
ルキルホスフィン酸の製造を可能にし、そしてそれ故当該工業技術において有意な進歩を
成す、ということが容易に分かり得る。
【００４８】
　本発明はその好ましい具体的態様に特に関して詳細に説明されてきたけれども、上記に
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が果たされ得ることが理解されるであろう。
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