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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania no-
wych kwaséw N-(a’-fosfonoalkilo-}-a-aminoalkanokar-
boksylowych o wzorze ogélnym przedstawionym na ry-

sunku, w ktérym R'i R?s3 jednakowe lub rézne i ozna--

czajq atomy wodoru lub rodniki alkilowe, cykloalkilowe,
.arylowe, zwlaszcza fenyl, wzglgdnic R' i R tworza razem
laficuch polimetylenowy o 2-7 atemach wggla, za$ R’i R*

s3 jednakowe lub rézne i oznaczajg atomy wodoru lub
rodniki akkilowe, cykloalkilowe, arylowe, zwlaszcza fe-

nyl wzglednie R’ i R* tworzq razem laficuch polimetyle- -

" nowy o 2-7 atomach wegla, przy czym R', R? R*i R* nie
aznaczajg réwnoczedpie atoméw wodoru. Kwasy te majg
wlasnosci fitotoksyczne i nadajg si¢ do stosowania jako
herbicydy. Na podstawie przeprowadzonych badan
stwierdzono, Ze zwigzki te wykazuja dobre lub srednie
dziatanie fitotoksyczne wstosunku do nast¢pujacyeh ros-
lin dwulisciennych, a mianowicie gorczycy (Sinapsis al-
ba), grochu (Pisum sativum), fasoli (Phaseolus vulgaris),
0gbrkéw (Cucumis sativus), inu (Linum ussititassimum),
burakéw (Beta vulgaris), gryki (Agropyron repens), na-
tomiast nie wykazuja dzalania fitotoksycznego w sto-
sunku do mast¢pujacych roélin jednolisciennych, a mia-
nowicie rajgrasu (Lolium spp.), owsa (Avena sativa) i ku-
kurydzy (Zea mays) i w zwigzku z tym mogg by¢ stosowa-
ne jako herbicydy selektywne.

‘Dotychczas nic jest znany sposdb wytwarzania kwa-
séw  N-(a'-fosfonoalkilo-)-a-aminoalkanokarboksylo-
wych o wzorze ogdlnym przedstawionym na rysunku.

. Istota wynalazku polega na tym, 2 nowe N~(a’-dwual-
kilofosfonoalkilo-)-a-aminocalkanonitryle Bydrolizuje sig
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wodnym roztworem kwasu mineralnego, korzystnie
kwasu solnego az do catkowitego zakoiiczenia reakcji, po
czym w dowolny znany sposéb wydziela si¢ odpowiedni
kwas N-(a’-fosfonoalkilo-)-a- aminoalkanokarboksylo-
wy, przy czym na | cz¢§é wagowa N-(a’-dwualkilofosfo-
nealkilo-)-a-aminoalkanonitrylu stosuje si¢ 2-10 cz¢sci
wagowych wodnego roztworu kwasu mineralnego, ko-
rzystnie kwasu solnego, a hydroliz¢ prowadzi si¢ w tem-
peraturze 40-130°C.

Alternatywnie nowe N-(a’ -dwualkllofosfonoalkllo-)-a
-aminoalkanonitryle hydrolizuje si¢ wodnym roztworem
wodorotlenku sodowego lub potasowego az do catkowi-
tego zakoriczenia reakcji, po czym w dowolny znany spo-
séb wydzela si¢ odpowiedni kwas N-(a’-fosfonoalkilo-)-
-a-aminoalkanokarboksylowy, przy czym na 1 cz¢$¢ wa-
gowa N-(a'-dwualkilofosfonoalkilo-)-a-aminoalkanoni-
trylu stosuje si¢ 2-10 czgséci wagowych wodnego wodoro-
tlenku sodowego lub potasowego, a hydrollzq prowadz
si¢ w temperaturze 40-130°C.

Wydziclanie prowadzi si¢ na drodze krystalizacji, wy-
tracapia lub kolumnowej chromatografii fonowymien-

nei. -
gzsadnicza korzyscig techniczng-uZzytkowa wynikaja-
c3 ze stosowania sposobu wytwarzania wedlug wynalaz-
ku jest otrzymywanie nowych kwaséw N«(a’-fosfonoal-
kilo-)-a-aminoakkanokarboksylowych z 65—85% wydaj-
noscig.
Przedmiot wynalazku przedstawiony jCSl w przykia-
_ dach wykonania. °
Przyktiad I. 22g (0,1 mola) nowego N-(-a-dwncty—
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lofosfonoetylo-)-aminoacetonitrylu ogrzewa si¢ w tem-
peraturze 110°C pod chiodnica zwrotna z 50 ml st¢Zone-
g0 kwasu solnego przez 4 godziny, po czym odparowuje
si¢ do sucha pod zmniejszonym ci$nieniem z wrzacej tazni
wodnej, w wyniku czego otrzymuje sig surowy kwas N{o’
-fosfonoetylo-)-aminooctowy zanieczyszczony 30 pro-
centami wagowymi chlorku amonowego. W razie potrze-
by surowy kwas N-(a’-fosfonoetylo-}-aminooctowy o-
czyszcza si¢ przez krystalizacj¢ z metanolu i otrzymuje si¢

-z wydajnoscia 75% 14 g krystalicznego kwasu N-(a’fos-
fonoetylo-)-aminooctowego, ktérego struktura zostala
potwierdzona “metodami, spektroskopowymi, analizg
elementarng oraz oznaczeniem réwnowaznika neutrali-
zacji. Dla wzoru C4H wNOsP obliczono 16,9% P, 7,64% N
i 91,56 RN, znaleziono 16,8% P, 7,85N i 92 RN. Tempe-
ratura topnienia 206-209°C (z rozkladem).

Przyktad II. 29,6g (0;I mola) nowego N-{a'-dwu-
etylofosfonoetylo-)-fenyloaminoacetonitrylu  ogrzewa
si¢ w temperaturze 110°C pod chiodnica zwrotna z 75 ml
st¢zonego kwasu solnego przez 4 godziny, po czym-odps-
rowtije si¢ do sucha pod zmniejszonym ci$nieniem z
wrzacej tazni wodnej, w wyniku czego otrzymuje sig suro-
wy kwas N-(d-fosfonoetylo—)—a-fenyloarmnooctowy za-
nieczyszczony 25 procentami wagowymi chlorku amono-
wego. Surowy kwas N-(a’-fosfonoetylo-)-a-fenyloamino
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-octowy oczyszcza si¢ przez krystalizacje z wody i

otrzymuje si¢ z ‘wydajnosécig 85% 22g krystalicznego
kwasu N« a'-fosfonoetylo-)-a-fenyloaminooctowego,
ktorego struktura zostala potwierdzona metodami
spektroskopowymi, analiza elementarng oraz oznacze-
niem réwnowaznika neutralizacji. Dla  wzoru
C10H 1 iNOSP obliczono 11,98%P, 5,41%N i 129,6 RN,
maleziono 11,5%P, 5.6%Nii 132RN. Temperatura
topnienia 187-192°C (z rozkiadem).

Przykitad IIl. Do roztworu 20g (0,5 mola) wodo-
rotlenku sodowego w 40 ml wody przy intensywnym mice-
szaniu dodaje si¢ 24,8 g (0,1 mola) nowego N-(a'-dwuety-
lofosfonoetylo—)—a-armnobutyromtrylu i prawie natych-
miast rozpoczyna si¢ samorzutna reakcja, ktérej towa-
IZyszy ogrzewanie si¢ mieszaniny reakcyjnej i wydziele-
nic amoniaku. Po zakoriczeniu wydzelania amoniaku
mieszaning reakcyjng ogrzewa si¢ jeszcze przez 4 godziny
w temperaturze-100°C pod chiodnicg zwromg, po czym
ochladza si¢ do temperatury pokojowej, zakwasza do
pH=1-2 przez dedanic kwasu- solnego, .a nastgpnie
odparowuje do sucha pod zmniejszonym cisnieniem .z
wrzacej fazni wodnej. Pozostato$é elistrahuje si¢ trzema
porcjamj po. S0ml wrzacego metanolu odsaczajgc za

kazdym razem Qsad soli nieorganicagych, 285 ekstsakty

metanolowe pdparowuije si¢ do sucha pod zmniejszonym
cifnieniem, w wyniku czego otrzymuje si¢ z wydajnoscia
. 65% 14g krystalicznego kwasu N-(a’-fosfonoetylo-)-a-

aminomastowego, kt6rego struktura zbstala potwier-
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dzona metodami spektroskopowymi, analizg elementar-
na oraz oznaczeniem réwnowaznika neutralizacji. Dla
wzoru C¢HuNOsP obliczono 14,68% P, 6,63% N i
105,6 RN, znaleziono 14,04% P, 6,87 N i 107 RN. Tem-
peratura topnienia’ 197-202°C (z rozkh dem).

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania nowych kwaséw N-(e'-fosfo-
noalkilo-)-a-aminoalkanokarboksylowych o wzorze o-
g6Inym przedstawionym na rysunku, w ktérym R'iR%sg
jednakowe lub réine i oznaczaja atomy wodoru lub rod-
niki alkilowe, cykloalkilowe, arylowe zwilaszcza fenyl,
wzglednie R' i R? tworzg razem faficuch polimetylenowy
0 2-7 atomach wegla, za$ R*i R*sg jednakowe lub réine i
oznaczajg atomy wodoru lub rodniki alkilowe, cyklo-
alkilowe, arylowe zwiaszcza fenyl, wzglednic R’ i R*
tworzg razem faficuch polimetylenowy o 2-7 atomach
wegla, przy czym R', R?, R’ i R* nie oznaczaja réwno-
czesnie atoméw wodoru, zaamisany tym, ze nowe N{(a'-
dwualkilofosfonoalkilo-)-a~aminoalkanonitryle hydro-
lizuje si¢ wodnym roztworem kwasu mineralnego, korzy-
stnie kwasu solnego az do catkowitego zakohiczenia rea-
kcji, po czym w dowolny znany sposéb wydziela si¢ od-
powiedni kwas N+(o'-fosfonoalkilo-)-a-aminoalkano-
karboksylowy, przy czym na 1 c2¢$¢ wagowa N a’-dwu-
alkilofosfonoalkilo-)-a-aminoalkanonitrylu stosuje si¢
2-10 czgsci wagowe wodnego roztworu kwasu mineral-
nego, korzystnie kwasu solnego, a hydroliz¢ prowadzi si¢
w temperaturze 40-130°C.

2. Sposob wytwarzania nowych kwasow N-(a’Hfosfo-
noalkilo-)-a-aminoalkanokarboksylowych o wzorze o-
golnym przedstawionym na rysunku, w ktérym R'iR?s3
jednakowe lub rézne i oznaczajg atomy wodoru lub rod-
niki alkilowc, cykloalkilowe, arylowe, zwlaszcza fenyl,
wzglednie R' i R? tworza razem tancuch polimetylenowy
0 2-7 atomach wegla, zaéR*i R*sg jednakowe lubréine i
oznaczaja atomy wodoru lub rodniki alkilowe, cykloal-
kilowe, arylowe zwlaszcza fenyl, wzglednie R*i R*tworza
razem fanicuch polimetylenowy o 2-7 atomach" wegla,
przy czym R', R%, R%i R* nie oznaczajg réwnoczeénie ato-
moéw wodoru, znamiesmy tym, ze nowe N{«/-dwualkilo-
fosfonoalkilo-)-a-aminoalkanonitryle hydrolizuje si¢
wodnym roztworem woderotlenku-sodewego- lub-pota-
sowego az do catkowitego zakobczenia reakcji, po czym
w dowolny znany sposdb wydziela si¢ odpowiedni kwas
N-(«'-fosfonoalkilo-)- a - aminoalkanokarboksylowy,
przy czym na 1 czg$¢ wagowa N+ a'-dwualkilofosfono-
alkilo-)-a’-aminoalkanonitry stosuje si¢ 2-10 czgsci
wagowe wodnego roztworu wodorotlenku sodowego lub
potasowego, a hydroliz¢ préwadz si¢ w temperaturze

- 40-130°C.
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