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(54) Zpisob piipravy N-fosfonomethylglycinu

1 2

ReSeni zplsobu pripravy N-fosfonome-
thylglycinu spo€ivd v tom, Ze se uvede v
reakci formaldehyd s formamidem pFi pH
9 aZ 10 pro ziskani N-{hydroxymethyl)form-
amidu, nafeZ se na N-{hydroxymethyl}form-
amid plsobi triethylfosfitem za vzniku di-
ethyl-N-{formylJaminomethylfosfonatu a
takto ziskany diethyl-N-(formyl)aminome-
thylfosfondt se necha reagovat s methyl-
chloracetdtem za vzniku methylesteru N-
-(diethylfosfonomethyl]}-N-(formyl)glycinu
a ziskany methylester N-(diethylfosfonome-
thyl}-N-(formyl)glycinu se podrobi reakci
s hydrolyzaénim ¢inidlem za vzniku N-fos-
fonomethylglycinu.

N-fosfonomethylglycin a nékteré jeho so-
li jsou u€innymi herbicidnimi prostfedky.
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Vynélez se tykd nového zplsobu piipra-
vy N-fosfonomethylglycinu, ktery je zndm
jakoZto herbicidné Géinnd ldtka a regulédtor
ristu rostlin.

Herbicidni prostfedky jsou v Siroké mi-
fe pouZivadny v rostlinné vyrob& za tutelem
zvySeni vyteZkl rostlinnych plodin, zejmé-
na kukufice, s6ji a ryZe, a k potladeni ristu
pleveldt podél délnic, Zeleznitnich néspill a
jinych ploch, kde je rist pleveld neZadou-
ci. Herbicidni prostfedky aéinnd hubi ple-
vely na zeméd&lskych pozemcich, které ubi-
raji kulturnim plodindm Ziviny, a potladuji
rist plevellt podél ddlnic a Zeleznic, €imZ
prispivajl ke zlep8eni jejich vzhledu. V sou-
Casné dobé& je na trhu dostupny velky pocet
rozliEnych herbicidnich prost¥edkd, které
lze rozdé&lit do dvou zédkladnich kategorii.
Prvni kategorii tvofi preemergentni herbi-
cidni prostfedky a drubou tvo¥i postemer-
gentni herbicidni prost¥edky.

Preemergentni herbicidni prostfedky se
aplikujl na phdu jedté pfed vzejitim pleve-
14, zatimco postemergentni herbicidni pro-
stfedky se aplikuji aZ po vzejiti pleveld ne-
bo jinych neZddoucich rostlin a sice pf¥imo
na povrch t8chto rostlin.

Jednim z nejdPive pouZivanych postemer-
gentnich herbicidnich prost¥edkd byl pro-
stifedek oznafovany jako 2;4-D (kyselina
2,4-dichlorfenoxyoctovd). Po ngkolikaletém
pouZivani tohoto herbicidniho prostfedku a
u jinych herbicidnich prostFedkd s obdob-
nou chemickou strukturou, map¥iklad pro-
stfedku oznadovaného jako 2,4,5-T (kyselina
2,4,5-trichlorfencoxyoctova), bylo zjiSténo,
Ze nékteré produkty rozkladu t&chto herbi-
cidnich prostfedkl v pfirod& pfetrvavaji po
dlouhou dobu v disledku toho, Ze jsou jen
velmi obtiZzn& biologicky odbouratelné.
Vzhledem k tomu bylo pouZivdni herbicid-
nich prostfedkd 2,4-D, 2,45-T a jim podob-
nych prostfedkf zastaveno.

Proto byla v posledni dob& snaha vyvi-
nout herbicidni prostfedky, které by byly
v relativnd kratké dob& po pouZiti biologic-
ky odbouratelné na neSkodné zbytkové slou-
deniny.

Jednou takovou sloufeninou, o které bylo
zjist&no, Ze je biologicky odbouratelnd a
soutasngé éinnd jako herbicidni prostFedek
a jako regulator riistu rostlin pfi pouZiti v
nizkych dédvkach, je N-fosfonomethylglycin
a jeho nékteré soli; N-fosfonomethylglycin
a jeho herbicidn#& u&inné soli byly schvéle-
ny pro zeméd&lskou aplikaci a v dfisledku
toho se staly zna&n& pouZivanymi.

N-fosfonomethylglycin a n&které jeho so-
i jsou jedinymi Géinnymi a schvdlenymi
herhicidnimi prostfedky pro polni hospo-
déarstvi. V soufasné dob& je na trhu dostup-
na isopropylaminovd sfil N-fosfonomethyl-
glycinu a jeji derivéty.

V polnim hospodéa¥stvi se tyto latky apli-
kujt v ddvkach 0,01 a¥ 22 kg.ha"1, s vyho-
dou 2,24 aZ 6,72 kg . ha~1.

N-fosfonomethylglyciny a mndékteré jejich
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rozpustné soli mohou byt pfipraveny roz-
liénymi zplsoby. Podle jednoho z t8chto
zplsobl popsaného v US patentu &. 3 160 632
se uvede v reakci N-fosfinomethylglycin
(kyselina glycinmethylenfosfinovd) s chlo-
ridem rtutnatym ve vodném rozpousté&dle
p¥l refluxni teplot&, nafeZ se reakéni pro-
dukty separuji.

Jind metoda =zahrnuje fosfonomethylaci
glycinu nebo reakci ethylglycindtu s form-
aldehydem a diethylfosfitem. Druhd z uve-
denych metod je popsdna v US patentu &.
3799 758. .

Kromé& toho existuje celd Fada patentd,
popisujicich N-fosfonomethylglyciny a jejich
soli a derivdty jako herbicidné adinné l4t-
ky a jako reguldatory riistu rostlin. jakoZto
pliklady patentli tykajicich se N-fosfono-
methylglycinf,, zplisobli jejich aplikace a
zplisobll jejich piipravy lze uvést US pa-
tentu &. 3 868 407, €. 4197 254 a ¢&. 4 199 354,

S ohledem na neustdle rostouci vyznam
N-fosfonomethylglycinu a né&kterych jeho
soli jakoZto herbicidnich prostfedkili jsou
v soucasné dobé hleddny dalSi zlepSené ne-
bo alternativni postupy pro vyrobu vySe u-
vedenych latek.

Predmétem vynélezu je zplsob pripravy
N-fosfonomethylglycinu, jehoZ podstata spo-
¢ivd v tom, Ze se uvede v reakci formalde-
hyd s formamidem p¥i hodnoté& pH 9 az 10
pro ziskdni N-(hydroxymethyl)formamidu,
nateZ se na N-(hydroxymethyl)formamid
plusobi triethylfosfitem za vzniku diethyl-
-N-(formyl)Jaminomethylfosfondtu a takto
ziskany diethyl-N-(formyl)aminomethylfos-
fon4t se nechd reagovat s methylchlorace-
tdtem za vzniku methylesteru N-(diethyl-
fosfonomethyl)-N-{formyl}glycinu a ziska-
ny methylester N-(diethylfosfonomethyl)-N-
-(formyl)glycinu se podrobi reakci s hyd-
rolyzadnim ¢inidlem za vzniku N-fosfono-
methylglycinu.

Reakce formaldehydu s formamidem se s
vyhodou provadi pii teplotd 20 aZ 25°C do
iplného prob&hnuti reakce, p¥ifemZ molar-
ni pomér formamidu k formaldehydu je ro-
ven 2: 1.

Na N-(hydroxymethyl)formamid se.s vy-
hodou pfisobi triethylfosfitem pii teplot#
120 aZ 120 °C pri moldrnim poméru N-(hyd-
roxymethyl)formaldehydu k triethylfosfitu
1 aZz 1,1 do tplného probéhnuti reakce.

Diethyl-N- (formy!l jaminomethylfosfonét
se nechd reagovat s methylchloracetdtem s
vyhodou v pfitomnosti hydridu sodného a
tetrahydrofuranu jakoZto rozpoust&dla, pii-
¢emZ moldarni poms#r diethyl-N-(formyl)ami-
nomethylfosfondtu k methylchloracetdtu je
1:1 a reakce se provadi p¥i teploté 10 aZ
25 °C.

Methylester N-(diethylfosfonomethyl}-N-
-(formyl)glycin se podrobi reakci s hydro-
lyzaénim d&inidlem s vyhodou p¥i teploté
120 aZ 125 °C, pfi¢emZ moldrni pomér me-
thylesteru N-(diethylfosfonomethyl)-N-(for-
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myl)glycinu ke kyseliné chlorovodikové je
1 az 5.

Pr¥i reakci diethyl-N-(formyl)aminome-
thylfosfondtu s methylchloracetdtem se s vy-
hodou pouZije rozpoudtédla ze skupiny za-
hrnujici tetrahydrofuran, toluen, dimethyl-
formamid a xylen.

S vyhodou se jako hydrolyza¢niho €inidla
pouZije kyseliny chlorovodikové.

V nésledujici €asti popisu budou jednotli-
vé stupné zplscbu podle vynédlezu popsany
detailngji.

Podle dostupné literatury mtZe byt N-
-(hydroxymethyljformamid pFipraven jedno-
duSe smiSenim formamidu s formaldehydem
a zahratim vzniklé smési. KdyZ se tato re-
akce provadi v laboratofri, je ziskanym pro-
duktem N-bishydroxymethylformamid, ktery
mé strukturu

0 0
I I
1. H—C—H + HCNH2
(formaldehyd) (formamid)

V tomto reakénim stupni se na kazdé dva
ekvivalenty formamidu pouZije jeden ekvi-
valent formaldehydu. Hodnota pH- reaké&ni-
ho roztoku je velmi dileZitou veli¢inou a
musi byt udrZovdna v rozmezi 9 az 10. Ta-
to hodnota pH mtZe byt nastavena libovol-
nym vhodnym zplisobem, pFi¢emZ je vyhod-
né pouzit bazi, jakymi jsou uhlifitan dra-
selny, uhliditan sodny, hydrogenuhli€itan
sodny, hydroxid sodny a hydroxid draselny,
zejména uhligitan draselny.

P¥i provadéni stupné& 1 musi byt formal-
dehyd pfidan k formamidu, nebot bylo zjis-
téno, Ze jedind timto zplsobem lze ziskat
poZzadovany N-{hydroxymethyl)formamid.
Jestlize se totiz pridd formamid k formal-
dehydu, potom se poZadovany produkt ne-
ziska.

1
2aj} H—C—NH—CH20H + P(OEt)3
N- (hydroxymethyl]- triethyl-
formamid fostit

Moléarni pomé&r N-(hydroxymethyljforma-
midu k triethylfosfitu ve stupni 2 zphsobu
podle vynédlezu je 1:1. Reakce se provadi
za zahiivani na teplotu dostateénou k upl-
nému prob&hnuti reakce. Reakéni sloZky se
zahiivaji na teplotu, kdy se zaéind uvoliio-
vat ethylalkohol, coZ se dé&je pri refluxni
teplotd. JestliZe se pouZije triethylfosfitu, je
tato teplota pfiblizn& rovna 120 aZ 125°C.

CHz0H

Tato struktura mbZe byt potvrzena 5C-
-NMR spektrem. Tento produkt neni jako
vychozi produkt zplsobu podle vyndlezu Za-
doucl.

Stupeii 1

Nyni bylo nové zjist€no, Ze poZadovany
N-(hydroxymethyl)formamid mGZe byt pfi-
praven priddnim formaldehydu k formami-
du pFi teploté mistnosti a udrZovani hodno-
ty pH reak&niho roztoku 9 aZ 10. Tato reak-
ce tvofi prvni stupeil zplsobu podle vyné-
lezu a lze ji ilustrovat reak&nim schématem:

0

——— H—C—NH-—CH20H

pH 9—10
N-{hydroxymethyl)formamid

V pfipadé, Ze se uvedend reakce provadi
p¥i teplot& mistnosti, potom je reak&ni do-
ba rovna asi 4 hodindm. V pfipadé, Ze se
reakéni smés zahfivd, potom se samozfej-
mé reakéni doba Gmérné zkrati. PouZiti za-
hfivdni v3ak neni nezbytné. S vyhodou se
reakce provadi pfi teplot& 20 aZ 25°C.

Stupeil 2

Ziskany N-(hydroxymethyl)formamid se
potom uvede v reakci s triethylfosfitem k
ziskdni diethyl-N-({formyl)}aminomethylfos-
fondtu. Tato reakce mtiZe byt ilustrovdna
reak¢nim schématem:

(13 0
l I
—~  H—C—NH—CHz—P—(OEt}2

diethyl-N-(formyl}-
aminomethylfosfonat

Pii této teploté se alkohol oddestiluje a ja-
koZto zbytek zlstane poZadovany diethyl-N-
-(formyl)aminomethylfosfonét.

Stupeti 2 je moZné také povaZovat za obec-
né platny postup, pfi kterém se uvede v re-
akci N-{hydroxymethyl)}formamid s trial-
kylfosfitem obecného vzorce P{OR]}3, ve
kterém R znamend alkylovou skupinu s 1
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aZ 6 uhlikovymi atomy, k ziskéani dialkyl-N-

- (formyl)aminomethylfosfondtu. V tomto
]
I
2b) H—C—NH—CH20H -+ P(OR})3
N-(hydroxymethyl)- trialkyl-
formamid fosfit

V pfipadé, Ze se pii uvedené reakci po-
uZije namisto triethylfosfitu trialkylfosfit,
potom jsou reakéni podminky stejné jako pii
pouZiti triethylfosfitu, tzn., Ze pomér N-
-(hydroxymethyl)formamidu k trialkylfosfi-
tu je roven 1:1 a reakce se provadi za za-
hifivani a pri teploté nezbytné k dplnému
pribéhu reakce. Obecnd leZi pouZitd teplo-
ta v rozmezi 80 aZ 150 °C a reakéni doba se
pohybuje od 2 do 3 hodin, pfi¢emZ pFesnd
teplota a doba reakce bude zaviset na cha-
rakteru konkrétni pouZité trialkylfosfitové
sloudeniny.

Vhodnymi trialkylfosfity pro zpfisob po-

] ]
3a) H—C—NH—CHz—P—{OEt)2 +

diethyl-N- (formyl}amino-
methylfosfonét

8

obecném smyslu miiZe byt reakce ilustrova-
na nasledovné:

] i
I
- H—C—NH—CHz—P— (OR )2

dialkyl-N-(formyl)amino-
methylfosfonét

dle vynéalezu jsou triethylfosfit, tripropyl-
fosfit, tributylfosfit a obdobné sloudeniny.

Stupeii 3

Ve tfetim stupni zpisobu podle vyndlezu
se uvede v reakci diethyl-N-(formyljami-
nomethylfosfondt s methylchloracetdtem v
pfitomnosti proton odlugujici bize s vhod-
ného rozpoustédla k ziskdni N-{diethylfos-
fonomethyl)-N-(formyl)glycinu ve formé
methylesteru. Tato reace v omezeném smys-
lu mGZe byt ilustrovdna reak&nim schéma-
tem:

0
Cl—CH2—C—0—CHs
methylchloracetat

0 0O
NaH/THF [

|
—_——— H-—-C——-II\J——'CHz—P—[OEt]z
CH2—C—0—CHs
0

methylester N-(diethylfosfo-
nomethyl)-N-(formyl)glycinu

Stejnd reakce mliZe byt v obecném smyslu ilustrovdna reakénim schémtem:

0 8]
| | béze I
3b} R1-—NHCH:P (OR )2 + Cl—CH;—C—0—CH3 ————- Rl—-N—CH2—P—(OR)2
rozpou- |
dialkyl-N- (substi- methylchloracetat Stédlo CH2—C—0—CHs3
tuovany Jaminomethyl- -
fosfonat 0

Ve stupni 3b) R! znamena skupinu ze sku-
piny zahrnujici formyl, acetyl, methoxykar-
bonyl, fenyloxykarbonyl a benzyl, a R zna-
mend skupinu zvolenou ze skupiny zahrnu-
jici methylovou, ethylovou, propylovou, bu-
tylovou, pentylovou a hexylovou skupinu.

Reak&ni stupn& 3a) a 3b) se provadi v

methylester N-(dialkyl-
fosfonomethyl }-N-sub-
stituovaného)glycinu

pritomnosti vhodného rozpoustédla, pFicemZ
mezi tato vhodnd rozpousdtédla patfi tetra-
hydrofuran, toluen, methylisobutylketon, di-
methylformamid nebo dalsi organickd roz-
poustédla obdobného charakteru.

Je daleZité, aby tato reakce byla prové-
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déna v pritomnosti proton odludujici bdze,
kterou je napfiklad hydrid sodny a uhliéi-
tan draselny, pFfi€emZ se s vyhodou pouZiva
hydridu sodného.

Vyhodnym rozpousStédlem pro pouZiti ve
stupni 3 zplisobu podle vynédlezu je tetra-
hydrofuran.

Moldrni pomér dialkyl-N-(substituované-
ho)aminomethylfosfondtu k methylchlor-
acetdtu je ve stupni 3 roven 1:1.

Stupeii 3 se provadi pii dostatené teplo-
i€ a po dostate¢né dlouhou dobu k tomu,
aby se dosdhla uplného prob&hnuti reakce.
Prfesnd reakdéni doba bude samoziejmé za-
viset na charakteru konkrétni pouZité vy-
chozi latky. V pfipadé&, Ze se jako vychozi
latky pouZije diethyl-N-{formyl)aminome-
thylfosfonatu, potom se reakce s vyhodou
provadi pri teploté asi 10 az 25°C po dobu
asi 2 hodin.

Vyhodnou vychozi latkou pro reakei ve
stupni 3 je diethyl-N-{formyl)aminomethyl-
fosfonét.

)
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Vyhodnou kombinzcl sloufenin pouZitel-
nych ve stupni 3 zplischu podle vynglezu
jsou  diethyl-N-(formyl}aminomethylfosto-
ndat, msthyichioracetdt, tetrahydrofuran
jako rozpoustédio a hydrid soduy jako pro-
ton odludujici hize.

Stupen 4

Ve stupni 4 zpftsobu podle vynéilezii se uva-

di v reakci methylester N-({diethylfosfono-

methyl)-N-(substituovanéholglycinu s hyd-
rolyza¢nim cCiaidlem k vytvoFeni poZadova-
ného produktu, kterym je N-fozfonomethyl-
glycin. Vychozi latka v tomto stupni 4 se
ziska ve stupni 3. Vyhodnou vychozl ldtkou
je methylesier N-{diethylfosfonomethyl)-N-
- (formyljglycinu.

Reakce v tomto stupni miiZe byt ilustro-
vana reakinim schématem:

0 ﬁ Tl) 0
I I
4a) H—C—N—CH2—P—(OEt)2 ————— HO—P—CHs—NH—CH:C—O0H
I hydrolyzad&ni |
CH2—C—0-—CHs ¢inidlo OH

I
0

methylester N-(diethyl-

fosfonomethy!)-N-{formyl)-
glycinu

V obecném smyslu miiZe byt tato reakce ilust

N-fosfonomethylglycin

rovana takto:

] ] |
|
4b} R--NH—CH2—P—(OR})2 ————— - HO-—P—CH:z—NH—CH2—C--0H
hydrolyzaéni
CH2—C—0—CH3 ¢inidio OH

kde R a R! maji stejny vyznam jako ve stup-
ni 3.

Ve stupni 4 mlZe byt pouZito libovolné
vhodné hydrolyzacni ¢inidlo, priemZ vSak
vyhodnym hydrolyzaénim d&inidlem je zde
kyselina chlorovodikova. JakoZto priklady
daldich moZnych hydrolyzadnich &inidel je
moZné uvést kyselinu bromovodikovou a ky-
selinu sirovou; N-fosfonomethylgiycin zis-
kany ve stupni 4 m@Ze byt z reakéni smési
separovan libovoinou vhodnou metodou, na-
priklad odfiltrovdnim sraZeniny.

Vyhodnymi reak&nimi sloZkami stupné 4
jsou methylester N-(diethylfosfonomethyl)-
-N-(formyl)glycinu a kyselina chlorovodi-
kovd jakoZto hydrolyzatni ¢inidlo. Hydro-
lyzaéni ¢inidlo se s vyhodou pouZije v pfe-
bytku,

Vo otipedg pouZifi vyse uvedeavch reaké-
nich sloZek se reake» 4. stupnd provadi pii
tepleté 120 a% 125 °C.

V nasledujici €asti popisu bude zplisob
podle vyndlezu bliZe objasnén koukrétnimi
pfiklady jeho provedeni.

Priklad 1
Priprava N-{bydroxymethyljforimamidu
N-{hydroxymeibyljlormamid ma vzorec
0

H--C-—~NH--CH2-—0H
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Laboratorng miZe byt pfipraven tak, Ze
se po kapkdch pfida 1 dil 41% formaldehy-
du ke dvéma diliim formamidu, Tato reakce
mfiZe byt provedena timto zplisobem:

2 g bezvodého uhli¢itanu draselného se
pridaji ke 32,4 g 41% formaldehydu. Takto
ziskany roziok uhliéitanu draselného ve
formaldehydu se potom po kapkach prida
ke 40 g 98% formamidu pii teplotd mist-
nosti a smés se michd po dobu jedné hodi-
ny. Rezultujici roztok se stripuje, jednou
promyje acetonem a methanolem, vysu3i si-
ranem sodnym, zfiltruje a znovu stripuje.
Ziskany produkt ma hmotnost 51,3 g a je &i-
rou kapalinou; BBC-NMR potvrdila struktu-
ru: N-(hydroxymethyl)formamid.

N-(hydroxymethyl)formamid pFipraveny
v prfikladu 1 miZe byt pouZit pro syntizu
diethyl-N- (forimyl)aminomethylfosfonatu
postupem, popsanym v nésledujicim pFi-
kladé 2.

Priklad 2

30,9 ml triethylfosfitu se po kapkach pFi-
da ke 22,5 g N-(hydroxymethyl}formamidu
v reak&ni batice. B&hem tohoto pFidavéani
se udrZuje teplota mistnosti. Reakdni smés
se potom zahPeje na refluxni teplotu a etha-
nol a prebytek triethylfosfitu se oddestilu-
ji. Rezultujicim produktem je 30 g Cdiré
oranZové kapaliny, o které se predpoklada,
Ze je 54% diethyl-N-(formyl)aminomethyl-
fosfondtem; 1°C NMR a I spektrum tuto
strukturu potvrdily.

Tento diethyl-N-(formyl)aminomethylfos-
fonat mtiZe byt alkylovan k ziskdani methyl-
esteru  N-(diethylfcsfonomethyl)-N-(for-
myl)-glycinu postupem popsanym v nésle-
dujicim prikladu 3.

Pr¥iklad 3

Priprava methylesteru N-(diethylfosfono-
methyl)-N-{formyl)glycinu

K 0,32 g (0,0132 molu) bezvodého hyd-
ridu sodného v 10 ml tetrahydrofuranu se
prida 2,35 g diethyl-N-(formy!}aminome-
thylfosfonatu v 10 ml tetrahydrofuranu, na-

12

€eZ se ziskana smés miché pri teploté mist-
nosti pod atmosférou dusiku po dobu 30 mi-
nut. Ziskany &iry roztok se potom pridd k
1,3 g (0,012 molu) meihylchloracetatu a
smé&s se michd pri teplotd mistnosti po dobu
12 hedin.

Ziskanym produktem je kalny Zluty roz-
toX, kter¢ se zfiltruje pres celit, promyje
tetrahydrofuranem a potom stripuje za vy-
sokého vakua pfFi teploté 40°C. Rezultujici
produkt je kalnym Zlutym roztokem a mé
hmotnost 2,34 g. Struktura methylesteru N-
- (diethylfosfonomethyl)-N- (formyl)glyci-
nu byla potvrzena plynovou chromatogra-
fil a hmotnostni spektroskopii.
-N-(formyl)glycinu pfipraveny v pfikladu 3
miZe byt hydrolyzovdn na N-fosfonomethyl-
glycin postupem popsanym v nésledujicim
prikladu 4.

Priklad 4
Priprava N-fosfonomethylglycinu

0,9 g methylesteru N-(diethylfostonome-
thyl)-N-(formyl)glycinu a 20 ml koncentro-
vané kyseliny chlorovodikové se predloZi
do bailky a zahPFivd k varu pod zp&tnym
chladi€em po dobu 16 hodin. Roztok se po-
tom odpaFi k suchu a ke zbytku se pfida
2,3 ml ethanolu. Vyloutend sraZenina se
odfiliruje. Produktem je 400 mg bilé pevné
latky, o které se predpoklad4, Ze je N-fosfo-
nomethylglycinem. Tuto strukturu potvrdila
vysokotlakd  kapalinovd chromatografie,
NMR spektrum a 13C-NMR.

N-fosfonomethylglycinové sloudeniny pfi-
pravené zplisohem podle vyndlezu maji her-
bicidni udinnost a puasobi jako regulédtory
rlistu rostlin. AvSak vzhledem k tomu, Ze
jejich kyseld forma neni dost dobfe rozpust-
na ve vodg, je vyhodné prevést tyto sloude-
niny na jejich soli. Solemi, o kterych bylo
zji$téno, Ze maji vysokou herbicidni dé&in-
nost a vysokou uéinnost jakoZto ristové
reguldtory, jsou trialkylsulfoniové soli N-
-fosfonomethylglycinu, popsané v US pa-
tontu €. 4 315 765. Jejich zplisob pFipravy je
v tomto patentu také popsén.
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PREDMET VYNALEZU

1. Zptsob pfipravy N-fosfonomethylgly-
cinu, vyznafeny tim, Ze se uvede v reakci
formaldehyd s formamidem pfi pH 9 aZ 10
pro ziskdni N-{hydroxymethyl)formamidu,
natez se na N-[hydroxymethyl)formamid
plisobi triethylfosfitem za vzniku diethyl-N-
-(formyl)aminomethylfosfondtu a  takto
ziskany diethyl-N-(formyl)aminomethylfos-
fondt se nechd reagovat s methylchlorace-
tatem za vzniku methylesteru N-(diethyl-
fosfonomethyl)-N- (formylglycinu a ziskany
methylester N-{diethylfosfonomethyl)-N-
-(formyl)glycinu se podrobi reakci s hydro-
lyzaCnim Cinidlem za vzniku N-fosfonome-
thylglycinu.

2. Zptisob podle bodu 1, vyznafeny tim, Ze
se reakce formaldehydu s formamidem pro-
vadi pi¥i teploté 20 aZ 25 °C do uplného pro-
béhnuti reakce, pFiemZ molarni pomér
formamidu k formaldehydu je roven 2: 1.

3. Zplsob podle bodu 1, vyznaceny tim,
Ze se na N-(hydroxymethyl]formamid pQ-
sobi triethylfosfitem pii teplotd 120 aZ 125 °C
‘pfi moldrnim poméru N-(hydroxymethyl}-
k triethylfosfitu 1 aZ 1,1 do uplného pro-
b&hnuti reakce.

4. Zphsob podle bodu 1, vyznafeny tim,
Ze se diethyl-N-((formyl)aminomethylfosfo-
nit nechd reagovat s methylchloracetatem
v pifitomnosti hydridu sodného a tetrahyd-
rofuranu jakoZto rozpoustédla, prifemZ mo-
larni pomér diethyl-N-(formyl)aminomethyl-
fosfondtu k methylchloracetatu je 1:1 a
reakce se provadi pii teploté 10 aZ 25 °C.

5. Zplisob podle bodu 1, vyznafeny tim,
Ze 'se methylester N-[diethylfosfonomethyl}-
-N-(formyl}glycinu podrobi reakci s hydro-
lyazadnim €inidlem typu kyseliny chiorovo-
dikové pri teploté 120 a%Z 125°C, prifemZ
molarni pomér methylesteru N-(diethylfos-
fonomethyl)-N- (formyl)glycinu ke kyseling
chlorovodikové je 1 aZ 5.

6. Zplsob podle bodu 1, vyznafeny tim,
Ze se pri reakci diethyl-N-(formyl)amino-
methylfosfondtu s methylchloracetdtem po-
uZije rozpouStédla ze skupiny zahrnujici
tetrahydrofuran, toluen, dimethylformamid
a xylen.

7. Zplsob podle bodu 1, vyznafeny tim, Ze
se jako hydrolyzafniho ¢inidla pouZije kyse-
liny chlorovodikoveé.
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