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PREPARATION DE L'ACIDE MONOFLUOROTRIOXOPHOSPHORIQUE H2Pz,F A PARTIR DE 

L'ACIDE DIFLUORODIOXOPHOSPHORIQUE HPO& 

P. VAST, A. SEMMOUD* et G. PALAVIT 

Labora~oire de Chimie Inorganiquc AppliquCe UniversiLk des Sciences et Techniques 

de Lille Flandres Artois Bgt C8 F 59 655 Villeneuve d’A.scq Ceder (France) 

SUMMARY 

The termal decomposition of metallic difluorodioxophosphates gives mono- 

fluorophosphate salts except for alkalin or alkaline earth metal salts. 

We have obtained the same thermal decomposition mode for dioxodifluoro- 

phosphoric acid. Pure monofluorotrioxophosphoric acid may be obtained up 

to 50% yield. If we try to obtain greater yield, orthophosphoric acid 

impurity is detected. 

A propos d’un travail sytitmarique concernan~ la prtpam~ion CL Its proprittts de 

nouverux difluorodioxophospheLes(l1. IZl.I31. (41, [ 51. nous avons I%? amen& I CLudier 

la dtcomposition Lhermique de quelques sels I3l.l4l,iSl.En dehors des sels d’alcalins et 

alcalinoLerreur qui conduisent B des verres 161. tous les auLres compos6s que nous avons 

6tudies presentent la reaction de decomposition [71: 

(1) 2 P02F2- j P03Fa- + POF3 

Comme nous venons de proposer une nouvelle pr6pwe~ion &is&e de I’acide dioxo 

difluorophosphorique [81 par fluoration de I’ion orthophosphate aprks proLnnation 

dans le solvent HSO3F ,eL, que I’on peut obLenir ainsi I’rcide dioxodifluorophosphorique 

& 1’6~ L&s pu+Y nous a sembl6 intcressan L de voir si Ia dCcomposition Lhermique de cet 

acide pouvait conduire b une m&hode de prCparaLion originale de I’scide H2PO3F. 

L’acide difluorodioxophosphorique esL chaufft lentement en rkactcur scelk afii 

d’&iter la prksence d’humiditi. POF3 es5 piCgC dans une parLie froide du r6acLeur. il est 

facile de Ie carakriser par spectrom&rie I. R. .Nous avons choisi de suivre I’CvoluLion 
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de la rtaction lpar R.MN.5 effet l’acide difluorodioxophosphorique est caractkrisable 

par un triplet avec ua deplacement chimique pour 31 P de J- -22.3 ppm et un couplage 

Jpt, de 980 Hz 181 [llj. par conve A2PO3F est caractkrisk par un doublet avec 5 - -7ppm 

et un couplage JPP de 937 Hz [9] ceci nous permet de les distinguer. Los figures ci jointes 

montrent l’evolution de la reaction de decomposition au cows du temps. La premiere 

correspond a I’acide difluorodioxophosphorique pur prtpstc selon la mtthode d&rite 

en (81 Aprts aVOir chaufft lenkment jusqu’a 130-C et maintenu l’acide 

difluorodiorophosphorique a cctte temptrature pendant trois heures,on note 

l’apparition de I’acide monofluorotrioxophosphorique _(fig. 2) . La figure 3 montre 

l’tvolution du spectre du liquide chaufft aprts une dizaine d’heures. l’acide 

monofluorotrioxophosphorique devient l’esptce prtpondtrante. mais I’apparition dun 

singulet a - 1.1 ppm attribuable a la forma&ion de H3PO4 montre l’eristence de la 

reaction parasite 

(2) 3H2PO3F _j 2H3W4 l P’JF3 

Nous n’avons jamais pu obtenir I’acide monofluorotrioxophosphorique totalement pur 

par chauffage seul (fig 4). et il est difficile. m&me par chauffage a plus basse 

temptrature. d’eviter la presence de trts faible quantitc d’acide phosphorique. Par 

contre. en suivant la cinetique de la rtsction. nous awns mis en tvidence qu’il btait 

possible de minimiser cette formation d’acide phosphorique. en distillant sous vide 

I'ercts d’acide difluorodioxophosphorique des que I’on en a transformt 60 a 70% 

Malgrt la presence de traces d’acide phosphorique. cette mtthode de preparation nous 

semble intcressante. compte tenu que I’acide commercial est en fait un mtlange de EF et 

de P4010 donnant un liquide visqueux tres impur. dont on ne peut extraire I’acide 

monofluorotriorophosphorique. 

L’acide monofluorotrioxophosphorique se comporte bien comme un disc& dam I’eau; 

la premiere acid&k est forte et la seconde a un pKA bgal b environ 5. Si I’on compare ces 

valeurs a celles de I’acide phosphorique. nous voyons que la prtsence de fluor 

augmente la force des acides phophorts ce qui peut s’expliquer par la variation des 

ordres de liaisons P-0 [ 101. 
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