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62 Verfahren zur Herstellung von Phosphorsiureestersalzen von hoher Reinheit.

@ Es wird ein Phosphorsdureestersalz von hoher Rein-

heit erhalten, indem ein Phosphorsdureester in eine
Mischung, enthaltend den Phosphorséureester und eine
oder mehrere nicht-ionische Verbindung in ein Phosphor-
sdureestersalz ibergefiihrt wird, vorzugsweise unter Ver-
wendung einer basischen Verbindung und die nicht-ioni-
schen Verbindung von der obigen Mischung unter Ver-
wendung eines Losungsmittelgemisches von aliphatischen
oder cycloaliphatischen Kohlenwasserstoffen, einem nie-
deren Alkohol und Wasser extrahiert wird.

Das Verfahren ist anwendbar auf nicht-kristalline
Phosphorsdureester aus welchen nicht-ionische Verbin-
dung durch Umkristallisation nicht entfernt werden kon-
nen.

Die erhaltenen Phosphorsdureestersalze sind von
“hoher Reinheit und kénnen als solche oder nach Konden-
sation weiterverwendet werden.
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PATENTANSPRUCHE

1. Verfahren zur Herstellung eines Phosphorsiureestersalzes
von hoher Reinheit, dadurch gekennzeichnet, dass eine Mischung
von Phosphorsiureester und einer oder mehrerer nichtionischer
Verbindungen in eine Mischung eines Phosphorstureestersalzes
und nichtionischen Verbindungen iibergefiihrt wird und diese
Mischung einer Losungsmittelextraktion unterworfen wird, wobei
die folgenden Losungsmittel a) und b) verwendet werden:

a) eine oder mehrere Substanzen, ausgewéhlt aus der Gruppe
bestehend aus linearen oder verzweigten aliphatischen Kohlen-
wasserstoffen mit 4 bis 8 C-Atomen und gesittigten cycloaliphati-
schen Kohlenwasserstoffen mit 5 bis 7 C-Atomen und

b) ein niederer Alkohol mit 1 bis 4 C-Atomen und Wasser,
wobei extrahiert wird, um die genannten nichtionischen Verbin-
dungen in die Losungsmittelphase a) iiberzufiihren. _

2. Verfahren gemiss Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass der niedere Alkohol Isopropanol ist.

BESCHREIBUNG

Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur
Herstellung von Phosphorséureestersalzen von hoher Reinheit.

Phosphorestersalze von organischen Hydroxyverbindungen
werden in einer Vielzahl von Gebieten verwendet, z.B. bei Deter-
genzien, Antirostmitteln, Emulgatoren, Textilhilfsmitteln, fliissi-
gen Jonenaustauschermaterialien und pharmazeutischen Produk-
ten.

Es ist eine grosse Anzahl von Verfahren zur Herstellung von
Phosphorsdureestern bekannt, einschliesslich beispielsweise

1. ein Verfahren, worin Phosphoroxychlorid und eine organi-
sche Hydroxyverbindung verwendet werden,

2. ein Verfahren, worin Phosphorpentoxid, Wasser und eine
organische Hydroxyverbindung verwendet werden (JP-A-61
358/1982) oder

3. ein Verfahren, worin Orthophosphorséure oder Poly-
phosphorsiure und eine organische Hydroxyverbindung verwen-
det werden (JP-A-38 435/1983, A.K. Nelson et al., Inorganic
Chemistry 2, 775 (1963) und JP-A-26492/1968).

Die so hergestellten Phosphate enthalten jedoch im allgemei-
nen Verunreinigungen, welche nichtionische Verbindungen sind,
wie nicht umgesetzte Hydroxyverbindungen, Verunreinigungen
und firbende Bestandteile der organischen Hydroxyverbindungen
oder Nebenprodukte, welche beim Phosphorilierungsverfahren
entstehen. Beispielsweise entstehen im Verfahren 1. Alkylchloride
als Nebenprodukte und im Verfahren 2. werden neben den
gewiinschten Phosphaten ebenfalls nicht umgesetzt organische
Hydroxyverbindungen und Zersetzungsprodukte von Phosphaten
enthalten. Im weiteren entsteht im Verfahren 3. ein grosser Anteil
Orthophosphorsdure neben diesen nichtionischen Verunreinigun-

der Verunreinigungen der Phosphorsiureester ausserordentlich
wichtig, wenn die Phosphorséureestersalze solchen Produkten
zugesetzt werden. '

Eines der Verfahren zur Entfernung von nichtionischen Ver-

5 unreinigungen in Phosphorséureestern besteht in der Umkristalli-
sation oder in der Extraktion der Phosphorsiureester unter Ver-
wendung eines Losungsmittels. Dieses Verfahren erfordert jedoch
einen grossen Losungsmittelanteil fiir die Umkristallisierung der
Phosphorsiureester, was einen Verlust an Phosphorsiureester im

10 Losungsmittel unvermeidlich macht, obschon die nichtionischen
Bestandteile entfernt werden. Wenn iibrigens der Phosphorester
eine Mischung von Mono- und Diestern ist oder wenn der
Phosphorséureester durch Phosphorylierung eines Oxoalkohols
mit einer Verteilung der Alkylkettenlénge in der organischen

15 Hydroxyverbindung hergestellt worden ist, &ndert die Zusammen-
setzung der Phosphorséureester durch Umkristallisation. Im wei-
teren kann das Verfahren nicht auf nichtkristalline Phosphorsiu-
reester angewandt werden. Auch ist es sehr schwierig, nur die
nichtionischen Bestandteile vom Phosphorsiureester durch

20 Extraktion abzutrennen, wenn die Phosphorsiureester in ihrer

sauren Form vorliegen. Im Verfahren zur Extraktion der

Phosphorsgureester in Form eines Salzes in einer wissrigen Phase

und Extraktion der nichtionischen Bestandteile in der organi-
schen Phase, neigt das System zur Emulsionsbildung.

Als Verfabren zur Desodorierung der organischen Phosphate
ist bekannt, einen diinnen Fliissigkeitsfitm aus Phosphorsiure-
ester zu bilden und diesen Film in Kontakt mit einem inerten Gas
zu bringen (JP-A-35 595/1982). Dieses Verfahren kann jedoch
nur auf Phosphorsaureester angewandt werden, welche bei einer
30 Temperatur von 60 bis 90 ° C fliissig sind und kann nur diejenigen

nichtionischen Bestandteile entfernen, welche einen niederen Sie-
depunkt besitzen.

- Demzufolge bestand ein Bediirfnis nach einem Verfahren,

welches fahig ist, die nicht umgesetzten, organischen Hydroxyver-

35 bindungen, Verunreinigungen oder firbende Bestandteile in der

organischen Hydroxyverbindungen des Phosphorsiureesters und
die nichtionischen Verbindungen, welche beim Phosphorylie-
rungsverfahren als Nebenprodukte anfallen, mit industrieller

Leichtigkeit und wirtschaftlichem Vorteil zu entfernen.

In Anbetracht der obigen Situation wurden ernsthafte Studien
vorgenommen, und als Resultat wurde die vorliegende Erfindung
gemacht, welche auf der Erkenntnis basiert, dass ein spezifisches
Losungsmittelsystem féhig ist, nur nichtionische Verbindungen
aus einer Mischung, die einen Phosphorséureester und nichtioni-
45 sche Verbindungen enthilt, zu extrahieren und zu entfernen. Das

Verfahren, welches dieses Losungsmittelsystem verwendet, kann
industriell mit Leichtigkeit durchgefiihrt werden und ist frei von
Problemen beziiglich Emulsion und Verlust von Phosphorséure-
estern. Das Verfahren ermdglicht die Entfernung von nichtioni-

25
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gen. Obschon bereits ein Verfahren fiir die industrielle Entfernung 5o schen Verbindungen aus Phosphorséureestern durch Extrahieren,

von Orthophosphorsdure aus einer Mischung von Phosphaten
und Orthophosphorsiure unter Verwendung eines Losungsmittels
vorgeschlagen wurde (JP-A-258 191/1985), kénnen die nichtioni-
schen Verbindungen sogar mit diesem Verfahren nicht entfernt
werden.

Nichtionische Verunreinigungen in Phosphaten bewirken,
dass die hergestellten Phosphorsiureestersalze einen eigenartigen
Geruch, eine unerwiinschte Farbe oder eine reizende Wirkung
besitzen. Je nach der Anwendung des Phosphorsiureestersalzes
konnen solche Probleme den kommerziellen Wert der Produkte
betrichtlich vermindern.

Vor allem wenn ein Phosphorsiureestersalz als Bestandteil fiir
Kosmetika eingesetzt wird, wie fiir Cremen oder Haarkonditionie-
rungsmittel, Detergenzien, wie Shampoos, Reinigungscremen

sogar wenn sie aus einer Mischung von verschiedenen Phosphor-
sdureestern bestehen.

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist demzufolge das
im Patentanspruch 1 definierte Verfahren zur Herstellung von

55 Phosphorséureestersalzen von hoher Reinheit.

Obschon das erfindungsgemisse Herstellungsverfahren
besonders wirksam ist, wenn ein Phosphorsiureester verwendet
wird, der hauptséchlich aus einem Monoalkylphosphat der For-
mel I
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und Badezusitze, wie auch fiir Zahnpasten, welche direkt am oder g5 besteht, worin R lineares oder verzweigtes Alkyl oder Alkenyl mit

im Kontakt mit dem menschlichen Korper verwendet werden,
verursachen diese Verunreinigungen den kommerziellen Produk-
ten einen ernsthaften Schaden. Demzufolge ist die Entfernung

8 bis 36 C-Atomen ist, ist es ebenfalls auf eine Mischung einer
Verbindung der Formel I und eines Dialkylphosphates anwend-
bar. Da die Verbindung der Formel I eine hohe Emulgierfahigkeit



besitzt, kann durch andere Verfahren kein befriedigendes Ergeb-
nis erzielt werden. )

Die Verbindungen der Formel I umfassen Monooctylphos-
phat, Monodecylphosphat, Monododecylphosphat, Monooctade-
cylphosphat, Monotetracosylphosphat, Monooctacosylphosphat,
Monooctenylphosphat, Monooctadecenylphosphat, Monotetra-
cocenylphosphat, Mono-2-hexyldecylphosphat, Mono-2-octyldo-
decylphosphat und Mono-2-tetradecyloctadecylphosphat.

Die basische Verbindung zur Salzbildung mit dem Phosphor-
siureester umfasst Natriumhydroxid, Kaliumhydroxid, Ammo-
niak, Monoethanolamin, Diethanolamin, Triethanolamin, Monoi-
sopropanolamin, Diisopropanolamin und Triisopropanolamin.
Von diesen wird Triethanolamin bevorzugt.

Der Anteil der eingesetzten basischen Verbindungen liegt im
Bereich von 0,8 bis 2,5 Mol, vorzugsweise von 1 bis 2 Mol pro
Mol Phosphorséureester.

Die linearen oder verzweigten, aliphatischen Kohlenwasser-
stoffe mit 4 bis 8 C-Atomen oder die cycloaliphatischen Kohlen-
wasserstoffe mit 5 bis 7 C-Atomen, welche als Losungsmittel a)
im erfindungsgeméssen Verfahren verwendet werden, umfassen
N-Pentan, N-Hexan, N-Heptan, Cyclopentan und Cyclohexan.
Von diesen werden N-Pentan und N-Hexan bevorzugt. Der
Anteil des Losungsmittels a) betrégt von 0,1 bis 10 Gew.-Teile auf
Basis eines Gew.-Teils Wasser im Losungsmittel b).

Der niedere Alkohol fiir die Verwendung als das andere
Losungsmittel im Losungsmittel b) des Niederalkyls mit 1 bis 4
C-Atomen/Wasser umfasst Methanol, Ethanol, N-Propanol, Iso-
propanol und N-Butanol. Der Anteil des verwendeten Wassers
betriigt 0,2 bis 10 Gew.-Teile und vorzugsweise 0,4 bis 4
Gew.-Teile auf Basis des Gewichts des Phosphorsiureestersalzes.
Der Anteil des eingesetzten niederen Alkohols betrégt 0,05 bis
0,8 Gew.-Teile, vorzugsweise 0,1 bis 0,5 Gew.-Teile auf Basis
eines Gew.-Teils Losungsmittels a).

Die nichtionischen Verbindungen im erfindungsgemaéssen
Verfahren umfassen organische Hydroxyverbindungen, in den
organischen Hydroxyverbindungen enthaltene Verunreinigungen
(Methylester oder dergleichen), Zersetzungsprodukte von
Phosphaten (Kohlenwasserstoffe und dergleichen) und firbende
Bestandteile.

Durch die Verwendung der Losungsmittel a) und b) im erfin-
dungsgemissen Verfahren ist es moglich, die nichtionischen
Bestandteile in der organischen Phase (leichte, flitssige Phase) als
Komponente a) und die Phosphorsiureestersalze in der wissrigen
Phase als Komponente b) (schwere, fliissige Phase) wirksam von-
einander abzutrennen.

Spezifischer wird das erfindungsgemésse Verfahren in der
Regel durchgefiihrt, indem eine Mischung eines Phosphorséure-
esters und einer nichtionischen Verbindung unter Verwendung
einer basischen Verbindung (entweder als wissrige Losung oder
als wassrige Losung, welche einen niederen Alkohol enthélt) neu-
tralisiert wird und anschliessend nacheinander mit Wasser, einem
niederen Alkohol (nicht notwendig, wenn schon bei der Neutrali-
sation verwendet) und ein aliphatischer Kohlenwasserstoff oder
ein cycloaliphatischer Kohlenwasserstoff zugesetzt wird. Nach
Riihren der Mischung wird sie stehengelassen, und dann wird die
organische Phase von der wissrigen Phase getrennt. Dann wird
erforderlichenfalls nach der Abtrennung der organischen Phase
weiter Losungsmittel a) zugesetzt und das gleiche Verfahren wie-
derholt. Das erfindungsgemésse Verfahren kann bei einer Tempe-
ratur unter dem Siedepunkt der Losungsmittel und vorzugsweise
unterhalb von 50 °C durchgefiihrt werden.

Das erfindungsgeméisse Herstellungsverfahren kann entweder
im Batch oder kontinuierlich durchgefiihrt werden.

Die Erfindung ist ebenfalls auf einen nichtkristallinen
Phosphorsdureester anwendbar, von welchem nichtionische Ver-
bindung nicht durch Umkristallisation geméss dem Stand der
Technik durchgefiihrt werden kann.

Das durch das erfindungsgemasse Verfahren erhaltene hoch-

3 669 198

reine Phosphorsdureestersalz kann als solches oder nach Konden-
sation weiterverwendet werden. :
Die vorliegende Erfindung wird nun aufgrund der nachste-
henden Beispiele erldutert.
5
Beispiel 1
Eine Mischung, welche durch die Umsetzung von 105%
Phosphorséure und Dodecylalkohol, welcher 60 Gew.-Teile
Monododecylphosphat, 2 Gew.-Teile Didodecylphosphat und 1,2

10 Gew.-Teile nicht umgesetzten Dodecylalkohol als nichtionische
Verbindung enthielt, wurde in ein Extraktionsgefdss gebracht und
mit 35 Gew.-Teilen Triethanolamin (ein Molequivalent zu einem
Mol Monododecylphosphat) neutralisiert. Dann wurden 412
Gew.-Teile N-Hexan, 84 Gew.-Teile Isopropanol und 120

15 Gew.-Teile Wasser zugegeben und bei 50 ° C wihrend 30 Minu-
ten geriihrt. Dann wurde die Rithrung unterbrochen und die
Mischung bei 50 °C wihrend 30 Minuten stehengelassen und
dann die abgetrennte untere Phase extrahiert, wobei 343
Gew.-Teile einer wissrigen Phase erhalten wurde, die das Trietha-

20 nolaminsalz des Monododecylphosphates enthielt und mit Dode-
cylalkohol entfernt. Das Produkt wurde analysiert, wobei 60
Gew.-Teile (17,5%) Monododecylphosphat, 2 Gew.-Teile (0,6%)
Didodecylphosphat, 35 Gew.-Teile (10,2%) Triethanolamin, 0,4
Gew.-Teile (0,12%) Dodecylalkohol, 64 Gew.-Teile (18,7%) Iso-

25 propanol, 45 Gew.-Teile (13,1%) N-Hexan und 118 Gew.-Teile
(34,4%) Wasser erhalten wurde (die Ausbeute des Monododecyl-
phosphates betrug 100%, und die Entfernungsrate des Dodecylal-
kohols betrug 70%).

Monododecylphosphat, Didodecylphosphat und Triethanola-

30 min wurden analysiert, indem die Probe mit Ethylether und 0,1N
HCI in wissriger Losung extrahiert wurden, um die Phosphorsiu-
reester in die Ethyletherphase und das Triethanolamin in die 0,1N
HCl in wissriger Losung iiberzufiihren und dann die entspre-
chenden Phasen mit Alkaly zu titrieren, beispielsweise mit Natri-

35 umhydroxid, indem ein automatisches, potentiometrisches Titri-
skop verwendet wurde, wobei der Gehalt an Monoalkylphosphat,
Dialkylphosphat und Triethanolamin bestimmt wurde, d.h. der
Gehalt des Monoalkylphosphates und des Dialkylphosphates in
der Ethyletherphase wurde bestimmt, indem der Ethylether abge-

40 dampft wurde und dann der Riickstand in einer ethanolischen
Losung einer potentiometrischen Titration mit Kaliumhydroxid
unterworfen wurde, um den ersten und den zweiten Equivalenz-
punkt zu bestimmen. Andererseits wurde die wissrige 0,1N HCL-
Phase als solche der potentionellen Titration mit Natrjumhydro-

45 xid unterworfen, wobei der Gehalt an Triethanolamin aus der Dif-
ferenz zwischen dem ersten und zweiten Equivalenzpunkt ermit-
telt wurde. Weiter wurde das N-Hexan und das Isopropanol
durch Gas-Chromatographie analysiert, und das Wasser wurde
nach der Methode von Karl Fisher bestimmt.

50 Fiir die Analyse der nichtionischen Verbindungen, wurde die
Probe einer Extraktion unterworfen, wobei Petrolether und Was-
ser als Losungsmittel verwendet wurden, wobei die nichtionischen
Verbindungen in die Petroetherphase iibergingen und dann der
Petrolether abdestilliert wurde.

55 50 Gew.-Teile Wasser wurden kontinuierlich zur so erhaltenen
wissrigen Phase gegeben, und das Isopropanol und das N-Hexan
wurden unter Erwirmen azeotrop abdestilliert, wobei eine wéss-
rige Losung des Aminsalzes von Monododecylphosphat erhalten
wurde.

60  Die obigen Analysemethoden wurden ebenfalls in den nach-
folgenden Beispielen angewandt.

Beispiel 2
Eine Mischung, enthaltend 120 Gew.-Teile Monodeodecyl-
65 phosphat und 5 Gew.-Teile Dodecylalkohol wurde in ein Extrak-
tionsgefiss gebracht und dann durch Zugabe von 150 Gew.-Teile
Triethanolamin (2 Mol pro Mol Monodeodecylphosphat), 180
Gew.-Teile Ethanol und 255 Gew.-Teile Wasser neutralisiert. Die
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Mischung wurde weiter zu 512 Gew.-Teile N-Hexan gegeben, bei
50 °C withrend 30 Minuten geriihrt und dann bei 50 °C wihrend
30 Minuten stehengelassen.

Nach der Feststellung, dass die obere und die untere Phase
gebildet waren, wurde die obere Phase aus dem Extraktionsgeféiss
entfernt. Die untere Phase wurde zu 350 Gew.-Teilen N-Hexan
gegeben, bei 50 °C wihrend 30 Minuten geriihrt und dann wih-
rend 30 Minuten stehengelassen, wobei als untere Phase 727
Gew.-Teile einer wissrigen Losung erhalten wurde, die das von
Dodecylalkohol befreite Triethanolaminsalz von Monododecyl-
phosphat enthielt. Das Produkt wurde analysiert, wobei gefunden
wurde, dass es 120 Gew.-Teile (16,5%) Monododecylphosphat,
150 Gew.-Teile (20,6) Triethanolamin, 1,0 Gew.-Teile (0,14%)
Dodecylalkohol und 250 Gew.-Teile (34,4%) Wasser enthielt (die
Ausbeute fiir Monododecylphosphat betrug 100%, und der Ent-
fernungsgrad fiir Dodecylalkohol betrug 81%).

120 Gew.-Teile Wasser wurden kontinuierlich zur so erhalte-
nen wassrigen Phase appliziert, Ethanol, N-Hexan und Wasser
wurden unter Erwdrmen azeotrop abdestilliert, wobei eine wiss-

decylphosphat und das Triethanolaminsalz von Didodecylphos-
phat enthielt. Die wéssrige Losung wurde analysiert, wobei gefun-
den wurde, dass sie 70 Gew.-Teile (13,3%) Monododecylphos-
phat, 24 Gew.-Teile (4,5%) Didodecylphosphat, 72 Gew.-Teile
5 (13,6%) Triethanolamin, 1,0 Gew.-Teile (0,19%) Dodecylalkohol
und 180 Gew.-Teile (34,1%) Wasser enthielt (die Ausbeute fiir
Monododecylphosphat und Didodecylphosphat betrug 99%, und
der Entfernungsgrad fiir Dodecylalkohol betrug 60%).
70 Gew.-Teile Wasser wurden kontinuierlich zur so erhaltenen
10 wissrigen Phase zugegeben, und dann wurden Isopropanol,
N-Hexan und Wasser unter Erwérmen azeotrop abdestilliert,
wobei eine wissrige Losung von Monododecylphosphat-Trietha-
nolaminsalz und Didodecylphosphat-Triethanolaminsalz erhalter
wurden.
15
Beispiel 5
FEine Mischung, die 120 Gew.-Teile gefirbter Phosphorsiure-
monoester enthielt, welcher unter Verwendung eines C12 bis C13
Oxoalkohols (Dobanol 23: hergestellt durch Mitsubishi Yuka)

rige Losung des Triethanolaminsalzes von Monododecylphosphat 7o (Farbe = 260, der Wert steht fiir (-log T) mal 1000, wobei T die

erhalten wurde.

Beispiel 3

Eine Mischung, enthaltend 60 Gew.-Teile Monohexadecyl-
phosphat und 1,2 Gew.-Teile Hexadecylalkohol, wurde in ein
Extraktionsgefiss gebracht und nach der Neutralisation mit 42
Gew.-Teilen Triethanolamin (1,5 Mol pro Mol Hexadecylphos-
phat) wurden 445 Gew.-Teile N-Hexan, 90 Gew.-Teile Isopro-
panol und 124 Gew.-Teile Wasser zugegeben und bei 50 °C wih-
rend 30 Minuten geriihrt. Nach anschliessendem Stehen bei
50 °C wihrend 30 Minuten wurde die abgeschiedene untere
Phase herausgenommen, wobei 354 Gew.-Teile einer wissrigen
Losung des Triethanolaminsalzes von Monohexadecylphosphat.
erhalten wurde, die vom Hexadecylalkohol befreit war. Die
Losung wurde analysiert, wobei gefunden wurde, dass sie 60
Gew.-Teile (16,9%) Monohexadecylphosphat, 42 Gew.-Teile
(11,9%) Triethanolamin, 0,35 Gew.-Teile (0,1%) Hexadecylalko-
hol und 120 Gew.-Teile (34,0%) Wasser enthielt (die Ausbeute an
Monohexadecylphosphat betrug 100%, und der Entfernungsgrad
fiir Hexadecyl betrug 71%).

Durch Abdestillation von Isopropano! und N-Hexan zusam-
men mit Wasser aus der so erhaltenen wissrigen Phase in einem
Rotationsverdampfer, wurde eine wissrige Losung von Monohe-
xadecylphosphat-Triethanolaminsalz erhalten.

Beispiel 4

Eine Mischung, die durch Umsetzen von Phosphorpentoxid,
Wasser und Dodecylalkohol erhalten wurde und 70 Gew.-Teile
Monododecylphosphat, 25 Gew.-Teile Didodecylphosphat und
2,5 Gew.-Teile Dodecyalkohol enthielt, wurde in ein Extraktions-
gefdss gegeben und mit 72 Gew.-Teile Triethanolamin neutrali-
siert. Zur Mischung wurden 342 Gew.-Teile N-Hexan, 110
Gew.-Teile Isopropanol und 185 Gew.-Teile Wasser gegeben und
bei 50 °C wihrend 30 Minuten geriihirt. Die gebildete untere
Phase wurde entfernt, wobei 528 Gew.-Teile einer wissrigen
Losung erhalten wurde, die das Triethanolaminsalz von Monodo-

Lichtabsorption bei einer Wellenléinge von 420 nm in 10% etha-
nolischer Losung darstellt) erhalten wurde, und 4 Gew.-Teile des
Oxoalkohols wurden in ein Extraktionsgefiss gegeben und dann
mit 104 Gew.-Teilen Triethanolamin (1,5 Mol pro Mol Phosphor-
25 sduremonoester) neutralisiert. Der Mischung wurden 512
Gew.-Teile N-Hexan, 168 Gew.-Teile Isopropanol und 238 -
Gew.-Teile Wasser zugegeben, bei 50 °C wihrend 30 Minuten -
geriihrt und dann wahrend 30 Minuten bei 50 °C stehengelassen.
Nach der Feststellung, dass die obere und untere Phase gebil-
30 det waren, wurde die obere Phase aus dem Extraktionsgefiss ent-
fernt. Die untere Phase wurde mit 350 Gew.-Teile N-Hexan ver-
setzt, bei 50 °C wihrend 30 Minuten geriihrt und dann wihrend
60 Minuten stehengelassen. Die so gebildete untere Phase wurde
entfernt, wobei 682 Gew.-Teile einer wiissrigen Losung, die frei
35 von Oxoalkohol war, erhalten wurde. Die wissrige Phase wurde
analysiert, wobei gefunden wurde, dass sie 120 Gew.-Teile
(17,6%) Phosphorsduremonoester, 104 Gew.-Teile (15,2%) Triet-
hanolamin, 1,0 Gew.-Teile (0,15%) Oxoalkohol und 232
Gew.-Teile (34,0%) Wasser enthielt (die Ausbeute von Phosphor-
40 séuremonoester betrug 100%, und der Entfernungsgrad fiir Oxo-
alkohol betrug 75%). Die Farbe des Phosphorséuremonoesters
war 17.

Beispiel 6

45 35 Gew.-Teile des gefirbten Monooctylphosphates (Farbe =
239) wurde in ein Extraktionsgefiss transferiert, mit 56 Gew.-Tei-
len 25%iger wissriger Kaliumhydroxidlosung (1,5 Mol pro Mol
Monooctylphosphat) versetzt, 210 Gew.-Teile N-Hexan, 4
Gew.-Teile Isopropanol und 72 Gew.-Teile Wasser zugesetzt und

so bei 50 °C wihrend 30 Minuten geriihrt. Dann wurde die
Mischung wihrend 30 Minuten bei 50 ° C stehengelassen, wobei
eine obere wissrige Phase von 225 Gew.-Teilen, die Kaliummo-
nooctylphosphat enthielt, erhalten wurden. Die wiéssrige Phase
wurde analysiert, wobei gefunden wurde, dass sie 35 Gew.-Teile

s5 (15,5%) Monooctylphosphat und 106 Gew.-Teile (47,1%) Wasser
enthielt. Die Farbe des Monooctylphosphates war 15.
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