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Przedmiotem wynalazku jest sposob wytwarzania
estrow kwasow l-aminoalkanofosfonowych o ogéinym
wzorze przedstawionvm na rysunku, w ktérym R i R’
oznaczaja takie same lub rozne grupy alkilowe. cykloal-
kilowe. arylowe lub heterocykliczne, wzglednie takie ich
funkcyjne pochodne, ktére nie ulegaja katalitvczne)
redukcji wodorem w warunkach sposobu wytwarzaniu
bedacego przedmiotem niniejszego wynalazku. -Estry
kwasow l-aminoalkanofosfonowych s3 stosowane w
syntezie organiczne).

Znany jest sposOb wytwarzania estréw kwasow 1-
aminoalkanofosfonowych polegajqcy na reakcji fosfory-
now dwualkilowych z aldehydami i amoniakiem.

Zasadnicze niedogodnosci techniczno-uzytkowe tego
sposobu wytwarzania to mala wydajno$¢ wynoszaca
ponizej 30% oraz duze zanieczyszczenie réznorodnymi
produktami reakcji ubocznych, co jest zwigzane z wie-
loma mozliwymi kierunkami reakcji w uktadzie fosforyn
dwualkilowy, aldehyd i amoniak. Dodatkowa niedogod-
noscig jest to, Ze dla otrzymywania czystych estréw kwa-
sow l-aminoalkanofosfonowych konieczne jest stoso-
wanie calego szeregu takich dodatkowych operacji jak
chromatografia, ckstrakcja i destylacja.

Znany jest rowniez sposOb wytwarzania estrow kwa-
sow l-aminoalkanofosfonowych na drodze wicloetapo-
wej syntezy, ktorej istota jest N-acylowanie kwasow
aminofosfonowych, estryfikacja .otrzymywanych  N-
acyloaminokwasow, a nastepnie zdjgcie grupy ochronne;j
z grupy aminowej metodami znanymi z chemii
peptydow.
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Zasadnicze niedogodnosci techniczno-uzytkowe tego
sposobu wytwarzania to wicloetapowosé symezy i konie-
cznos$¢ uzycia znacznych ilosci réznorodnych odczyn-
nikow.

Znany jest take sposob wytwarzania estrow kwasow
I-aminoalkanofosfonowych polegajacy na redukeji 0=
metylooksymow I-ketofostonianow dwualkilowych za
pomoca amalgamatu glinowego lub borowodoru.
~ Zasadnicze niedogodnosci techniczno-uzytkowe tego
sposobu wytwarzania to trudnosé¢ wydzielenia czystych
estrow kwasow l-aminoalkanofosfonowych, mala wy-
dajnos¢ reakcji wynoszaca ponizej 50%. oraz konie-
cznos¢ stosowania trudno dostgpnych O-metylooksyméw
1-ketotosfonianéw dwualkilowych.

Istota wynalazku polega na tym, 2¢ oksym |-
ketoalkanofosfonianu dwualkilowego poddaje si¢ katali-
tycznej redukcji wodorem wobec katalizatora uwodor-
nienia w postaci aktywnego niklu Raneya, platyny,
palladu, rodu. korzystnie aktywnego niklu Raneya, w
rozpuszczalniku organicznym takim jak alkohol, dio-
ksan, tetrahydrofuran, korzystnie absolutny alkohol ety-
lowy, przy czym redukcj¢ prowadzi si¢ biorac na 100
cz¢sci wagowych oksymu 1-ketoalkanofosfonianu dwu-
alkilowego co najmniej S cz¢sci wagowych wodoru.
0,5-20 cz¢sci wagowych katalizatora uwodornienia,
100-50 czg¢sci wagowych rozpuszczalnika organicznego,
pod cisnieniem 0,981-98,1 MPa i w temperaturze ponizej
70°C, korzystnie ponizej S0°C, az do zakoficzenia reakcji,
a nast¢pnie z mieszaniny poreakcyjnej wydziela si¢ ester
kwasu l-aminoalkanofosfonowego przez oddzielenie
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katalizatora i usunigcie rozpuszczalnika.

Zasadniczg korzyscia techniczno-uzytkowy wynika-
jaca ze stosowania sposobu wytwarzania wedtug wyna-
Jlazku jest otrzymywanic estrow kwasow l-aminoalkano-
fosfdnowych o czystosci ponad 90%, z wydajnoscig rzedu
75-90%.

Przedmiot wynalazku przedstawiony jest w przykla-
dach wykonania.

Przyktad I. W autoklawie do wodorowania umie-
szcza sig 195 g (Lmol) oksymu acetylotosfonianu dwuety-
lowego, 300 ml-absolutnego etanolu i 15 g aktywnego
niklu Raneya pozbawionego whasnosci alkalicznych
przez przemycie rozcieficzonym alkoholowym roztwo-
rem kwasu .organicznego, korzystnic kwasu octowego,
po czym do autoklawu wprowadza si¢ gazowy wodor az
do osiagnigcia ci$nienia 19,61 MPa. Nast¢pnie podnosi
si¢ temperaturg do 40°C i miesza si¢ zawarto$¢ autoklawu
az do momentu zaobserwowania zaniku pochifaniania
wodoru, co trwa okolo 2-4 godzin, po czym wypuszcza
si¢ nadmiar wodoru, a pozostalo$¢ poddaje si¢ saczeniu
w celu usunigcia katalizatora. Przesacz odparowuje sig
pod zmniejszonym ciSnieniem w tazni o temperaturze
20-40°C w wyniku czego otrzymuje si¢ 180 g pozosta-
tosci, ktorg-stanowi 1-aminoetanofosfonian dwuetylowy
o czystoéci ponad 90%. Czysto$é i identyczno$é produktu
sprawdza si¢ metodami chromatograficznymi i spektro-
skopowymi (IR, NMR). Po destylacji pod zmniejszonym
cisnieniem otrzymuje si¢ z wydajnoscia 78% 140 g czy-
stego l-aminoetanofosfonianu dwuetylowego o tempera-
turze wrzenia 78-80°C pod ci$nieniem 13,33 Pa.

Przyktad II. W autoklawie do wodorowania umie-
szcza si¢ 223 g (1 mol) oksymu I-ketobutanofosfonianu
dwuetylowego, 500 ml absolutnego etanolu i 30 g aktyw-
nego niklu Raneya o wlasnosciach jak w przykiadzie I, po
czym do autoklawu wprowadza si¢ gazowy wodor az do
osiaggnigcia cisnienia okolo 19,61 MPa. Nast¢pnie pod-
nosi si¢ temperature¢ do. 60°C i miesza si¢ zawarto$¢ auto-
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klawu az do momentu zaobserwowania zaniku pochta-
niania wodoru, co trwa okoto 4 godzin, po czym
post¢puje si¢ jak w przykiadzie I, w wyniku czego otrzy-
muje si¢ 230 g 1-aminobutanofosfonianu dwuetylowego
o czystosci ponad 90%. Czystos¢ i identycznos¢ produktu
sprawdza si¢ metodami chromatograticznymi i spektro-
skopowymi. Po destylacji pod zmniejszonym ci$nieniem
otrzymuje si¢ z wydajnoscia 70% 150 g czystego I-
aminobutanfosfonianiu dwuetylowego o temperaturze
wrzenia 95-100°C pod ci$nieniem 13,33 Pa.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania estrow kwaséw l-aminoalkano-
fosfonowych, o ogélnym wzorze przedstawionym na
rysnake, w ktorym Ri R' oznaczajg takie same lub rézne
grupy alkilowe, cykloalkilowe, arylowe lub heterocykli-
czne, wzglednie ich funkcjonalne pochodne nie ulegajace
katalityczne) redukcji wodorem w warunkach reakcji,
zmamienny tym, 2e oksym Il-ketoalkanofosfonianu
dwualkilowego poddaje sig katalitycznej redukcji wodo-
rem wobec katalizatora w postaci aktywnego- niklu
Raneya, platyny, palladu, rodu, korzystnie aktywnego
niklu Raneya, w rozpuszczalniku organicznym takim jak
alkohol. dioksan, tetrahydrofuran. korzystnie absolutny -
alkohol etylowy, przy czym redukcj¢ prowadzi si¢ biorac
na 100 cz¢sci wagowych oksymu 1-ketoalkanofosfonianu
dwualkilowego co najmniej S cz¢sci wagowych wodoru.,
0,5-20 czgsci wagowych katalizatora uwodornienia.
100-500 czgsci wagowych rozpuszczalnika organicznego,
pod ciénieniem 0,981-98.1 MPa i w temperaturze ponizej
70°C, korzystnie ponizej 50°C, az do zakonczenia reakcji,
a nast¢pnie z mieszaniny poreakcyjnej wydziela sig ester
kwasu l-aminoalkanofosfonowego przez oddzielenie
katalizatora i usunigcie rozpuszczalnika.
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