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Sposéb otrzymywania nowych 1-ketoalkanofosfonianéw dwualkilowych

Przedmiotem wynalazku jest sposob otrzymywania nowych I-ketoalkanofosfoniaunéw dwualkilowvch
o ogblnym wzorze 1, w ktérym R oznacza alkilotioalkil, arvlotioalkil, aralkiitioalkil lub grupe karhoalko-
ksyalkilowa, a R' oznacza nizszy alkil, aralkil, majacych zastosowanie w syntezie organicznej, a zwlaszcza do
otrzymywania oksvméw l-ketoalkanofosfonianéw dwualkilowych.

Dotychczas nie jest znany sposob otrzymywania 1-keto-alkanofosfonian6w dwualkilowych o ogdlnym
wzorze 1, w ktérym R i R' majg wyzej podane znaczenie.

Istota wynalazku polega na tym, ze 1 mol chlorku kwasowego o ogélnym wzorze 2, w ktorym R oznacza
alkilotioalkil, arylotioalkil, aralkiltioalkil lub grup¢ karboalkoksyalkilowa, poddaje si¢ reakcji z 1 molem
fostorynu tréjalkilowego w temperaturze od -20°C do 10°C az do catkowitego przereagowania substratow,
po czym odparowuje si¢ powstaly chlorek alkilu, w wyniku czego otrzymuje si¢ 1-ketoalkanotostonian
dwualkilowy o ogélnym wzorze |, w ktorym R i R' maja wyzej podane znaczenie.

Alternatywnie wynalazek polega na tym, ze 1 mol chlorku kwasowego o ogélnym wzorze 2, w ktérym R
oznacza alkilotioalkil, arvlotioalkil, aralkiltioalkil lu_b grupg karboalkoksyalkilowa, poddaje sig¢ reakcji z 1
molem fosforynu tréjalkilowego w bezwodnym rozpuszczalniku organicznym inertnym w stosunku do
substratow, w temperaturze od -20°C do 10°C az do catkowitego przereagowania substratéw, po czym
odparowuje si¢ rozpuszczalnik organiczny oraz powstaly chlorek alkilu, w wyniku czego otrzymuje si¢
I-ketoalkanofosfonian dwualkilowy o ogélnym wzorze 1, w ktérym R i R' maja wyzej podane znaczenie.

Struktura otrzymywanych l-ketoalkanofosfonianéw dwualkilowych Zostata potwierdzona metodami
spektroskopowymi (IR, NMR).

Zasadniczg korzyscia techniczno-uzytkowg wynikajacg ze stosowania sposobu wedhug wynalazku jest
otrzymywanie nowych l-ketoalkanofosfonianéw dwualkilowych o ogolnym wzorze 1, wktorym Ri R' maja
wyzej podane znaczenie, z wydajnoscig 50-100%.

Przedmiot wynalazku przedstawiony jest w przykiadach wykonania.

Przyktad I. Sposdb opisany w tym przykifadzie dotyczy otrzymywania 3-karbometoksy-1-
ketopropanofosfonianu dwuetylowego o wzorze 3. W kolbie dwuszyjnej zaopatrzonej w termometr i wkrap-
lacz umieszcza si¢ 15,05g (0,1 mola) chlorku 3-karbometoksypropionylu i w temperaturze —10°C podczas
mieszania wkrapla si¢ 17,4 (0,1 mola) fostorynu tréjetylowego. Nastgpnie mieszaning reakcyjng ogrzewa si¢
do temperatury pokojowej a powstajacy chlorek etylu odparowuje si¢. Otrzymany surowy 3-karbometoksy-
1-ketopropanofosfonian dwuetylowy destyluje si¢ pod ci$nieniem 66,661 Pa. Otrzymuje si¢ z wydajnoscia
64% 16,1 czystego3-karbometoksy-1l-ketopropanofosfonianu dwuetylowego o temperaturze wrzenia
142-146°C.
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Przyktad Il. Sposdb opisany w tym przykladzie dotyczy otrzvmywania 3-metylotio-1-
ketopropanotosfonianu dwuetylowego o wzorze 4. W kolbie dwuszyjnej zaopatrzonej w termometr i wkrap-
lacz umieszcza sig¢ 13,85g (0,1 mola) chlorku 3-metylotiopropionylu oraz 50 ml bezwodnego rozpuszczalnika
organicznego, korzystnie eteru, i w temperaturze -10°C podczas mieszania wkrapla si¢ 17.4g (0.1 mola)
fosforynu tréjetylowego. Nastepnic mieszaning reakcyjna ogrzewa si¢ do temperatury pokojowej i odparo-
wuje rozpuszczalnik organiczny oraz powstajacy chlorek etylu. Otrzymuje si¢ z wydajnoscia 100% 24g
surowego 3-metylotio-1-ketopropanofosfonianu dwuetylowego w postaci oleju.

Przyktad III. Sposob opisany w tym przykfadzie dotyczy otrzymywania 2-benzylotioacetylofosto-
nianu dwuetylowego o wzorze 5. W kolbie dwuszyjnej umieszcza si¢ 20,05g (0,1 mola) chlorku 2-
benzylotioacetylu oraz 50 ml suchego eteru i w temperaturze —10°C podczas mieszania wkrapla si¢ 17,4 g (0,1
mola) fosforynu trdjetylowego. Nast¢pnie mieszaning reakcyjng ogrzewa si¢ do temperatury pokojowe;j.
Wykrystalizowany osad odsacza si¢ i przemywa kilkoma porcjami suchego eteru. Otrzymuje si¢ z wydajnos-
cig 52% 16,5g 2-benzylotioacetylofosfonianu dwuetylowego o temperaturze topnienia 70-74°C.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b otrzymywania nowych 1-ketoalkanofosfonianéw dwualkilowych o ogélnym wzorze I, w
ktérym R omacza alkilotioalkil, arylotioalkil, aralkiltioalkil lub grupe karboalkoksyalkilowa, a R' oznacza
nizszy alkil, aralkil, znamienny tym, Ze 1 mol chlorku kwasowego o og6lnym wzorze 2, w ktérym R oznacza
alkilotioalkil, arylotioalkil, aralkiltioalkil lub grup¢ karboalkoksyalkilowa, poddaje si¢ reakcji z | molem
fosforynu tréjalkilowego w temperaturze od -20°C do 10°C az do catkowitego przereagowania substratow,
po czym odparowuje si¢ powstaly chlorek alkilu.

2. Spos6b otrzymywania nowych 1-ketoalkanofosfonianéw dwualkilowych o ogélnym wzorze I, w
ktérym R oznacza alkilotioalkil, arylotioalkil, aralkiltioalkil lub grupg karboalkoksyalkilowa, a R' oznacza
nizszy alkil, aralkil, znamienny tym, ze 1 mol chlorku kwasowego o ogdlnym wzorze 2, w ktérym R oznacza
alkilotioalkil, arylotioalkil, aralkiltioalkil lub grup¢ karboalkoksyalkilowa, poddaje si¢ reakcji z 1 molem
fosforynu tréjalkilowego w bezwodnym rozpuszczalniku organicznym inertnym w stosunku do substratow,
w temperaturze od -20°C do 10°C az do catkowitego przereagowania substratow, po czym odparowuje si¢
rozpuszczalnik organiczny i powstaly chlorek alkilu.
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