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òîì, ÷òî ïðîèçâîäíîå ãåêñàãèäðîòðèàçèíà ô-ëû (II)

ãäå Õ ïðåäñòàâë åò CN, COOZ, ÑÍ2OY è äð.,
Z è Y ïðåäñòàâë þò âîäîðîä è äð., ïîäâåðãàþò

âçàèìîäåéñòâèþ ñ òðèàöèëôîñôèòîì ô-ëû

Ð(OCOR3)3 (III), ãäå R3 îáîçíà÷àåò C1-C18 àëêèë
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îñóùåñòâëåíèè, ýêîíîìè÷åí è îáåñïå÷èâàåò
âûñîêóþ ñòåïåíü ÷èñòîòû öåëåâîãî ïðîäóêòà. 2 í. è
17 ç.ï. ô-ëû.
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(57) Abstract: 
FIELD: organic chemistry, chemical technology.
SUBSTANCE: invention relates to the improved

method for preparing N-phosphonomethylglycine.
Method involves interaction of derivative of
hexahydrotriazine of the formula (II):

wherein

X represents CN, COOZ, CH2OY and others; Z and Y
represent hydrogen atom and others with

triacylphosphite of the formula: P(OCOR3)3 (III)

wherein R3 means (C1-C18)-alkyl or aryl that can
be substituted. The prepared product is
hydrolyzed and (if X represents CH2OY) oxidized.
The proposed method is a simple in realization,
economy and provides high degree of the end
product purity.

EFFECT: improved preparing method.
19 cl, 11 ex
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Íàñòî ùåå èçîáðåòåíèå îòíîñèòñ  ê ñïîñîáó ïîëó÷åíè  N-ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà,
îñóùåñòâë åìîìó âçàèìîäåéñòâèåì ãåêñàãèäðîòðèàçèíîâîãî ñîåäèíåíè  ñ
òðèàöèëôîñôèòîì, à òàêæå ê ïðîìåæóòî÷íûì ïðîäóêòàì äë  èñïîëüçîâàíè  â ýòîì
ñïîñîáå.

N-ôîñôîíîìåòèëãëèöèí (ãëèôîñàò) ïðåäñòàâë åò ñîáîé øèðîêî ðàñïðîñòðàíåííûé
ãåðáèöèä ñïëîøíîãî (îáùåèñòðåáèòåëüíîãî) äåéñòâè . Èçâåñòíû ìíîãî÷èñëåííûå ñïîñîáû
ïîëó÷åíè  ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà. Îäíîé èç òàêèõ âîçìîæíîñòåé åãî ïîëó÷åíè   âë åòñ 
ðåàêöè , îñóùåñòâë åìà  âçàèìîäåéñòâèåì ïðîèçâîäíûõ ãåêñàãèäðîòðèàçèíà ñ ýôèðàìè
ôîñôîðèñòîé êèñëîòû. Òàê, â ÷àñòíîñòè, â ïàòåíòå US 4181800 îïèñàíî ïîëó÷åíèå
ãåêñàãèäðîòðèàçèíîâ ôîðìóëû

à â ïàòåíòå US 4053505 îïèñûâàåòñ  âçàèìîäåéñòâèå ýòèõ ãåêñàãèäðîòðèàçèíîâ ñ
äèýôèðàìè ôîñôîðèñòîé êèñëîòû è ïîñëåäóþùèé ãèäðîëèç ïîëó÷åííîãî ïðîäóêòà ñ
ïîëó÷åíèåì â ðåçóëüòàòå ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà. Îäíàêî áûëî óñòàíîâëåíî, ÷òî êàê âûõîä,
òàê è èçáèðàòåëüíîñòü äåéñòâè  òðåáóþò äàëüíåéøåãî óëó÷øåíè  êàñàòåëüíî
ìîíîôîñôîðèðîâàíè  ïðîäóêòà. Êðîìå òîãî, äèýôèðû ôîñôîðèñòîé êèñëîòû  âë þòñ 
êðàéíå äîðîãîñòî ùèìè ïðîäóêòàìè.

Â çà âêå ÅÐ-À 104775 (ñîîòâåòñòâåííî â ïàòåíòàõ US 4425284, US 4482504 è US
4535181) îïèñûâàåòñ  ðåàêöè , îñóùåñòâë åìà  âçàèìîäåéñòâèåì âûøåíàçâàííûõ
ãåêñàãèäðîòðèàçèíîâ ñ ñîîòâåòñòâóþùèì àöèëãàëîãåíèäîì, è ïîñëåäóþùåå
ôîñôîíèðîâàíèå ñ ïîìîùüþ òðèýôèðà ôîñôîðèñòîé êèñëîòû è îìûëåíèå ñ ïîëó÷åíèåì â
ðåçóëüòàòå ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà ñîãëàñíî ñëåäóþùåé ñõåìå:

Õîò  òàêèì ïóòåì ôîñôîíîìåòèëãëèöèí è óäàåòñ  ïîëó÷àòü ñ îòíîñèòåëüíî âûñîêèì
âûõîäîì, ñïîñîá òåì íå ìåíåå íàð äó ñ èñïîëüçîâàíèåì äîðîãîñòî ùèõ ýôèðîâ
ôîñôîðèñòîé êèñëîòû ïðåäóñìàòðèâàåò òàêæå äîïîëíèòåëüíîå ïðèìåíåíèå õëîðàíãèäðèäà
êàðáîíîâîé êèñëîòû. Ïîìèìî ýòîãî, âîçìîæíîñòü ðåêóïåðàöèè õëîðàíãèäðèäà êàðáîíîâîé
êèñëîòû ïðè íåîáõîäèìîñòè â âèäå ñâîáîäíîé êèñëîòû è ïîñëåäóþùèé ïåðåâîä íà
îòäåëüíîé ñòàäèè ñíîâà â õëîðàíãèäðèä êèñëîòû òàêæå çíà÷èòåëüíî óäîðîæàåò ñïîñîá.
Êðîìå òîãî, íå ïðåäñòàâë åòñ  âîçìîæíûì ïîëíîñòüþ ðåêóïåðèðîâàòü ñïèðò, êîòîðûì
ýòåðèôèöèðóþò ôîñôîðèñòóþ êèñëîòó, ïîñêîëüêó âî âðåì  ðåàêöèè îáðàçóåòñ  ýêâèâàëåíò
ñîîòâåòñòâóþùåãî àëêèëõëîðèäà, êîòîðûé ïîìèìî ïðî÷åãî òîêñèêîëîãè÷åñêè íåáåçîïàñåí.

Â ïàòåíòå US 4428888 (ñîîòâåòñòâåííî ÅÐ-À 149294) îïèñàíà ðåàêöè , îñóùåñòâë åìà 
âçàèìîäåéñòâèåì âûøåóêàçàííîãî ãåêñàãèäðîòðèàçèíà ñ õëîðàíãèäðèäîì ôîñôîðèñòîé
êèñëîòû â ïðèñóòñòâèè ñèëüíîé áåçâîäíîé êèñëîòû, íàïðèìåð õëîðèñòîãî âîäîðîäà,
è C1-Ñ6êàðáîíîâîé êèñëîòû, òàêîé êàê óêñóñíà  êèñëîòà. Ïðè ïðîâåäåíèè ýòîé ðåàêöèè
îáðàçóþòñ  ìíîãî÷èñëåííûå íå ïîääàþùèåñ  òî÷íîìó îïðåäåëåíèþ ïîáî÷íûå ïðîäóêòû,
ñíèæàþùèå âûõîä ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà è îáóñëîâëèâàþùèå ñóùåñòâåííûå çàòðàòû íà
î÷èñòêó ïîëó÷àåìîãî ïðîäóêòà.

Â ïàòåíòå US 4442044 îïèñûâàåòñ  ðåàêöè , îñóùåñòâë åìà  âçàèìîäåéñòâèåì
ãåêñàãèäðîòðèàçèíà ôîðìóëû 5 ñ òðèýôèðîì ôîñôîðèñòîé êèñëîòû ñ ïîëó÷åíèåì â
ðåçóëüòàòå ñîîòâåòñòâóþùåãî ôîñôîíàòíîãî ñîåäèíåíè , ïðèìåí åìîãî â êà÷åñòâå
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ãåðáèöèäà.
Â DD-A 141929 è DD-A 118435 îïèñàíà ðåàêöè , îñóùåñòâë åìà  âçàèìîäåéñòâèåì ñîëè

ùåëî÷íîãî ìåòàëëà âûøåíàçâàííîãî ãåêñàãèäðîòðèàçèíà (R îáîçíà÷àåò, íàïðèìåð, Na) ñ
äèýôèðîì ôîñôîðèñòîé êèñëîòû. Îäíàêî èç-çà â ïðèíöèïå ïëîõîé ðàñòâîðèìîñòè ñîëåé
ùåëî÷íûõ ìåòàëëîâ íå óäàåòñ  äîñòè÷ü óäîâëåòâîðèòåëüíîé ñòåïåíè õèìè÷åñêîãî
ïðåâðàùåíè .

Â ïàòåíòå US 5053529 îïèñûâàåòñ  ïîëó÷åíèå ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà âçàèìîäåéñòâèåì
âûøåíàçâàííûõ ãåêñàãèäðîòðèàçèíîâ ñ òðèýôèðàìè ôîñôîðèñòîé êèñëîòû â ïðèñóòñòâèè
òåòðàõëîðèäà òèòàíà è ïîñëåäóþùèì îìûëåíèåì ïîëó÷åííîãî ïðîäóêòà. Îäíàêî
ïðèìåíåíèå òåòðàõëîðèäà òèòàíà ñóùåñòâåííî óäîðîæàåò òåõíîëîãè÷åñêèé ïðîöåññ. Êðîìå
òîãî, âûõîä ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà îñòàåòñ  íåóäîâëåòâîðèòåëüíûì.

Â ïàòåíòàõ US 4454063, US 4487724 è US 4429124 îïèñûâàåòñ  ïîëó÷åíèå
ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà âçàèìîäåéñòâèåì ñîåäèíåíè  ôîðìóëû

ãäå R1 è R2 ïðåäñòàâë þò ñîáîé àðîìàòè÷åñêèå èëè àëèôàòè÷åñêèå ãðóïïû ñ RCOX (X
îáîçíà÷àåò Cl, Br, I) ñ ïîëó÷åíèåì ñîåäèíåíè  ôîðìóëû

ïîñëåäóþùåé ðåàêöèåé ýòîãî ñîåäèíåíè  ñ öèàíèäîì ìåòàëëà è ãèäðîëèçîì
ïîëó÷åííîãî ïðîäóêòà. Íåäîñòàòêè ýòîãî ñïîñîáà ñâ çàíû, êàê è â ðàññìîòðåííîì âûøå
ñëó÷àå, ñ ïðèìåíåíèåì õëîðàíãèäðèäà êèñëîòû.

Â ëèòåðàòóðå îïèñàíû òàêæå äðóãèå âàðèàíòû ñèíòåçà, îñóùåñòâë åìîãî èñõîä  èç
çàìåùåííîãî öèàíîìåòèëîì ãåêñàãèäðîòðèàçèíà ôîðìóëû

Òàê, â ÷àñòíîñòè, â ïàòåíòàõ US 3923877 è US 4008296 îïèñûâàåòñ  ðåàêöè ,
îñóùåñòâë åìà  âçàèìîäåéñòâèåì ýòîãî ïðîèçâîäíîãî ãåêñàãèäðîòðèàçèíà ñ
äèàëêèëôîñôîíàòîì â ïðèñóòñòâèè êèñëîòíîãî êàòàëèçàòîðà, òàêîãî êàê õëîðèñòûé
âîäîðîä, êèñëîòû Ëüþèñà, õëîðàíãèäðèäà ëèáî àíãèäðèäà êàðáîíîâîé êèñëîòû ñ
ïîëó÷åíèåì ñîåäèíåíè  ôîðìóëû

Â ðåçóëüòàòå ïîñëåäóþùåãî ãèäðîëèçà ïîëó÷àþò ôîñôîíîìåòèëãëèöèí, ïðè ýòîì
îáðàçóåòñ  îò 8 äî 10% äâàæäû ôîñôîíîìåòèëèðîâàííîãî ïðîäóêòà.

Â ïàòåíòàõ US 4067719, US 4083898, US 4089671 è â çà âêå DE-A 2751631 îïèñàíà
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ðåàêöè , îñóùåñòâë åìà  âçàèìîäåéñòâèåì çàìåùåííîãî öèàíîìåòèëîì
ãåêñàãèäðîòðèàçèíà ñ äèàðèëôîñôîíàòîì áåç èñïîëüçîâàíè  êàòàëèçàòîðà ñ ïîëó÷åíèåì
ñîåäèíåíè  9, ãäå R" îáîçíà÷àåò àðèë. Ýòîìó ñïîñîáó ïðèñóùè òå æå íåäîñòàòêè, ÷òî è â
ñëó÷àå ïðèìåíåíè  çàìåùåííîãî êàðáîêñèãðóïïîé ãåêñàãèäðîòðèàçèíà â ïðèâåäåííîé
âûøå ôîðìóëå 5.

Â çà âêå ÅÐ-À 097522 (ñîîòâåòñòâåííî â ïàòåíòàõ US 4476063 è US 4534902)
îïèñûâàåòñ  ðåàêöè , îñóùåñòâë åìà  ñîãëàñíî ïðèâåäåííîé íèæå ñõåìå
âçàèìîäåéñòâèåì ãåêñàãèäðîòðèàçèíà 6 ñ àöèëãàëîãåíèäîì ñ ïîëó÷åíèåì ñîåäèíåíè  10,
ïîñëåäóþùèì ôîñôîíèðîâàíèåì ñ ïîìîùüþ òðèýôèðà ëèáî äèýôèðà ôîñôîðèñòîé
êèñëîòû ñ ïîëó÷åíèåì ñîåäèíåíè  11 è çàâåðøàþùèì îìûëåíèåì ñ ïîëó÷åíèåì
ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà

Äë  ýòîãî âàðèàíòà õàðàêòåðíû òàêèå æå íåäîñòàòêè, êîòîðûå ïðèñóùè ñïîñîáó, ãäå
ïðèìåí þò çàìåùåííûå êàðáîêñèãðóïïîé ïðîèçâîäíûå ãåêñàãèäðîòðèàçèíà.

Â çàêëþ÷åíèå ñëåäóåò íàçâàòü ïàòåíò US 4415503, ãäå îïèñûâàåòñ  ïðåâðàùåíèå
çàìåùåííîãî öèàíîìåòèëîì ãåêñàãèäðîòðèàçèíà àíàëîãè÷íî ñïîñîáó, ïðåäñòàâëåííîìó â
ïàòåíòå US 4428888. Â ýòîì ñëó÷àå òàêæå íàáëþäàåòñ  çíà÷èòåëüíîå îáðàçîâàíèå
ïîáî÷íûõ ïðîäóêòîâ.

Â çà âêå ÅÐ 164923 À îïèñûâàåòñ  áîëåå ñîâåðøåííûé ãèäðîëèç ñîåäèíåíè  ôîðìóëû
11.

Ñ ó÷åòîì âûøåèçëîæåííîãî â îñíîâó íàñòî ùåãî èçîáðåòåíè  áûëà ïîëîæåíà çàäà÷à
ðàçðàáîòàòü ïðîñòîé â îñóùåñòâëåíèè è ýêîíîìè÷íûé ñïîñîá ïîëó÷åíè 
ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà, êîòîðûé ïîìèìî ïðî÷åãî îáåñïå÷èâàë áû âûñîêóþ ñòåïåíü ÷èñòîòû
ýòîãî öåëåâîãî ïðîäóêòà.

Íåîæèäàííûì îáðàçîì áûëî óñòàíîâëåíî, ÷òî óêàçàííóþ çàäà÷ó óäàåòñ  ðåøèòü
âçàèìîäåéñòâèåì ïðîèçâîäíîãî ãåêñàãèäðîòðèàçèíà ñ òðèàöèëôîñôèòîì è ïîñëåäóþùèì
îìûëåíèåì ïîëó÷åííîãî ïðîäóêòà ñ ïîëó÷åíèåì â ðåçóëüòàòå òðåáóåìîãî
ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà.

Â ñîîòâåòñòâèè ñ ýòèì íàñòî ùåå èçîáðåòåíèå îòíîñèòñ  ê ñïîñîáó ïîëó÷åíè  N-
ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà, çàêëþ÷àþùåìóñ  â òîì, ÷òî

à) ïðîèçâîäíîå ãåêñàãèäðîòðèàçèíà ôîðìóëû II

â êîòîðîé
Õ ïðåäñòàâë åò ñîáîé CN, COOZ, CONR1R2 èëè CH2OY, ãäå
Y ïðåäñòàâë åò ñîáîé Í èëè îñòàòîê, ëåãêî çàìåí åìûé íà Í,
Z ïðåäñòàâë åò ñîáîé Í, ùåëî÷íîé ìåòàëë, ùåëî÷íîçåìåëüíûé ìåòàëë,
Ñ1-Ñ18àëêèë èëè àðèë, íåîá çàòåëüíî çàìåùåííûé Ñ1-Ñ4àëêèëîì, NO2 ëèáî
OC1-Ñ4àëêèëîì,
R1 è R2, êîòîðûå ìîãóò èìåòü èäåíòè÷íûå ëèáî ðàçíûå çíà÷åíè , îáîçíà÷àþò Í
èëè Ñ1-Ñ4àëêèë,
ïîäâåðãàþò âçàèìîäåéñòâèþ ñ òðèàöèëôîñôèòîì ôîðìóëû III
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â êîòîðîé ðàäèêàëû R3 ìîãóò èìåòü èäåíòè÷íûå ëèáî ðàçíûå çíà÷åíè  è
îáîçíà÷àþò Ñ1-Ñ18àëêèë èëè àðèë, íåîá çàòåëüíî çàìåùåííûé Ñ1-Ñ4àëêèëîì, NO2 ëèáî
ÎÑ1-Ñ4àëêèëîì, ñ ïîëó÷åíèåì ñîåäèíåíè  ôîðìóëû I

â êîòîðîé R3 è Õ èìåþò óêàçàííûå âûøå çíà÷åíè , è
á) ñîåäèíåíèå ôîðìóëû I ãèäðîëèçóþò è, åñëè Õ ïðåäñòàâë åò ñîáîé CH2OY, îêèñë þò.
Èçîáðåòåíèå îòíîñèòñ  äàëåå ê ñîåäèíåíè ì ôîðìóëû I, à òàêæå ê èõ ïîëó÷åíèþ

ñîãëàñíî ñòàäèè à) ñïîñîáà ïîëó÷åíè  ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà.
Ïîä àëêèëîì ïîäðàçóìåâàåòñ  íåðàçâåòâëåííà  ëèáî ðàçâåòâëåííà  àëêèëüíà  öåïü

ïðåäïî÷òèòåëüíî ñ 1-8 àòîìàìè óãëåðîäà è ïðåæäå âñåãî ñ 1-4 àòîìàìè óãëåðîäà. Â
êà÷åñòâå ïðèìåðîâ àëêèëà ìîæíî íàçâàòü ìåòèë, ýòèë, í-ïðîïèë, èçîïðîïèë, í-áóòèë,
èçîáóòèë, âòîð-áóòèë, òðåò-áóòèë, í-ãåêñèë, 2-ýòèëãåêñèë è ò.ä.

Ïîä àðèëîì èìåþòñ  â âèäó ïðåäïî÷òèòåëüíî ôåíèë è íàôòèë.
Õ ïðåäñòàâë åò ñîáîé ïðåäïî÷òèòåëüíî CN èëè COOZ.
Z ïðåäñòàâë åò ñîáîé ïðåäïî÷òèòåëüíî Í, ùåëî÷íîé ìåòàëë èëè C1-Ñ18àëêèë.
Åñëè Y ïðåäñòàâë åò ñîáîé îñòàòîê, ëåãêî çàìåí åìûé íà Í, òî èìååòñ  â âèäó

ïðåäïî÷òèòåëüíî àëèôàòè÷åñêèé èëè àðîìàòè÷åñêèé àöèëüíûé îñòàòîê
ëèáî C1-Ñ6àëêèëüíà  ãðóïïà. Àëèôàòè÷åñêèé îñòàòîê ïðåäñòàâë åò ñîáîé
ïðåäïî÷òèòåëüíî C1-Ñ6-ÑÎ-îñòàòîê, à àðîìàòè÷åñêèé àöèëüíûé îñòàòîê ïðåäñòàâë åò
ñîáîé ïðåäïî÷òèòåëüíî áåíçîèë.

R1 è R2 îáîçíà÷àþò ïðåäïî÷òèòåëüíî Í.
R3 îñîáåííî ïðåäïî÷òèòåëüíî ïðåäñòàâë åò ñîáîé àðèëüíûé îñòàòîê, êîòîðûé

íåîá çàòåëüíî, êàê óêàçûâàëîñü âûøå, ìîæåò áûòü çàìåùåííûì. Îñîáåííî
ïðåäïî÷òèòåëüíûìè çíà÷åíè ìè R3  âë þòñ  ôåíèë, n-òîëèë è n-íèòðîôåíèë.

Ñîåäèíåíè  ôîðìóëû II èçâåñòíû è èõ ìîæíî ïîëó÷àòü èçâåñòíûì îáðàçîì èëè æå
àíàëîãè÷íî èçâåñòíûì ñïîñîáàì (ñì., íàïðèìåð, âûøåïðèâåäåííûé óðîâåíü òåõíèêè). Òàê,
â ÷àñòíîñòè, àìèí Õ-ÑÍ2-NH2 ìîæíî ïîäâåðãàòü âçàèìîäåéñòâèþ ñ èñòî÷íèêîì
ôîðìàëüäåãèäà, òàêèì êàê âîäíûé ðàñòâîð ôîðìàëèíà èëè ïàðàôîðìàëüäåãèä, íàïðèìåð,
ðàñòâîð   ïåðâè÷íûé àìèí â âîäíîì ðàñòâîðå ôîðìàëèíà. Òðåáóåìûé ãåêñàãèäðîòðèàçèí
ìîæíî çàòåì ïîëó÷àòü ïóòåì êðèñòàëëèçàöèè èëè âûïàðèâàíè  âîäû. Ýòîò ñïîñîá îïèñàí â
çà âêå DE-A 2645085, ñîîòâåòñòâåííî â ïàòåíòå US 4181800, ïðè ýòîì óêàçàííûå
ïóáëèêàöèè â ïîëíîì îáúåìå âêëþ÷åíû â íàñòî ùåå îïèñàíèå â êà÷åñòâå ññûëêè.

Ñîåäèíåíè  ôîðìóëû II, â êîòîðîé Õ ïðåäñòàâë åò ñîáîé CN, ìîæíî ïîëó÷àòü ïî
ðåàêöèè Øòðåêêåðà, ò.å. âçàèìîäåéñòâèåì àììèàêà, ñèíèëüíîé êèñëîòû è èñòî÷íèêà
ôîðìàëüäåãèäà. Ñïîñîá òàêîãî òèïà îïèñàí, íàïðèìåð, â ïàòåíòå US 2823222, êîòîðûé â
ïîëíîì îáúåìå âêëþ÷åí â íàñòî ùåå îïèñàíèå â êà÷åñòâå ññûëêè.

Ñîåäèíåíè  ôîðìóëû III ìîæíî ïîëó÷àòü ñ ïîìîùüþ íåñêîëüêèõ ñïîñîáîâ. Îäíîé èç
òàêèõ âîçìîæíîñòåé  âë åòñ  ðåàêöè , îñóùåñòâë åìà  âçàèìîäåéñòâèåì

ñîîòâåòñòâóþùåé ñîëè êàðáîíîâîé êèñëîòû R3ÑÎÎÍ ñ òðèãàëîãåíèäîì ôîñôîðà, ïðåæäå
âñåãî ñ òðèõëîðèäîì ôîñôîðà. Â êà÷åñòâå ñîëè êàðáîíîâîé êèñëîòû èñïîëüçóþò
ïðåäïî÷òèòåëüíî ñîëü ùåëî÷íîãî èëè ùåëî÷íîçåìåëüíîãî ìåòàëëà, ïðåæäå âñåãî ñîëü
íàòðè , êàëè  ëèáî êàëüöè , èëè ñîëü àììîíè . Óêàçàííóþ ðåàêöèþ ìîæíî ïðîâîäèòü áåç
èñïîëüçîâàíè  ðàñòâîðèòåë  è ïîëó÷åííûé ïðîäóêò íåïîñðåäñòâåííî ïðèìåí òü íà ñòàäèè
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à). Ïðåäïî÷òèòåëüíî, îäíàêî, ðàáîòàòü â èíåðòíîì îðãàíè÷åñêîì ðàñòâîðèòåëå, ïðåæäå
âñåãî â ïðîñòîì ýôèðå, òàêîì êàê äèîêñàí, òåòðàãèäðîôóðàí è ò.ï., â ãàëîãåíèðîâàííîì,
ïðåæäå âñåãî õëîðèðîâàííîì ëèáî ôòîðèðîâàííîì îðãàíè÷åñêîì ðàñòâîðèòåëå, òàêîì êàê
äèõëîðìåòàí, 1,2-äèõëîðýòàí, 1,2-äèõëîðïðîïàí, 1,1,1-òðèõëîðýòàí, 1,1,2-òðèõëîðýòàí,
1,1,2,2-òåòðàõëîðýòàí, õëîðáåíçîë èëè 1,2-äèõëîðáåíçîë, â àëèôàòè÷åñêîì èëè
àðîìàòè÷åñêîì óãëåâîäîðîäå, òàêîì êàê í-îêòàí, òîëóîë, êñèëîë èëè íèòðîáåíçîë.
Ïðåäïî÷òèòåëüíî èñïîëüçîâàòü òîò æå ðàñòâîðèòåëü, ÷òî è ïðåäóñìîòðåííûé äë  ñòàäèè
à). Îñîáåííî ïðåäïî÷òèòåëüíî èñïîëüçîâàòü õëîðèðîâàííûé óãëåâîäîðîä.

Îáðàçóþùóþñ  ïðè ïðîâåäåíèè ðåàêöèè ñîëü, íàïðèìåð õëîðèä íàòðè  â ñëó÷àå
èñïîëüçîâàíè  òðèõëîðèäà ôîñôîðà è íàòðèåâîé ñîëè ïðèìåí åìîé êàðáîíîâîé êèñëîòû,
ïî çàâåðøåíèè ðåàêöèè ìîæíî óäàë òü. Åñëè â êà÷åñòâå ñîëè ïîëó÷àþò õëîðèä àììîíè 
èëè êàêîé-ëèáî äðóãîé ãàëîãåíèä àììîíè , òî èñïîëüçóåìûé àììèàê ìîæíî ðåêóïåðèðîâàòü
çà ñ÷åò óñòàíîâëåíè  ðÍ âîäíîãî ðàñòâîðà ñîëè ñèëüíûì îñíîâàíèåì, íàïðèìåð åäêèì
íàòðîì, íà ùåëî÷íîå çíà÷åíèå (ðÍ 11-14) è ïîñëåäóþùåé îòãîíêè àììèàêà îáû÷íûì ïóòåì.
Ïîëó÷åííûé òàêèì îáðàçîì àììèàê ïîñëå ñóøêè, íàïðèìåð ïåðåãîíêîé â æèäêîì èëè
ãàçîîáðàçíîì ñîñòî íèè, ëèáî â âèäå âîäíîãî ðàñòâîðà ìîæíî ïîâòîðíî âîçâðàùàòü â
òåõíîëîãè÷åñêèé öèêë è èñïîëüçîâàòü äë  ïîëó÷åíè  àììîíèåâîé ñîëè êàðáîíîâîé
êèñëîòû.

Åùå îäíà âîçìîæíîñòü ïîëó÷åíè  ñîåäèíåíèé ôîðìóëû III ñîñòîèò â òîì, ÷òî
êàðáîíîâóþ êèñëîòó R3ÑÎÎÍ ïîäâåðãàþò âçàèìîäåéñòâèþ ñ òðèãàëîãåíèäîì ôîñôîðà â
ïðèñóòñòâèè ñîîòâåòñòâóþùåãî àìèíà. Â êà÷åñòâå àìèíà èñïîëüçóþò ïðåæäå âñåãî
àëèôàòè÷åñêèå ëèáî öèêëîàëèôàòè÷åñêèå äè- èëè òðèàìèíû, òàêèå êàê òðèýòèëàìèí,
òðèáóòèëàìèí, äèìåòèëýòèëàìèí ëèáî äèìåòèëöèêëîãåêñèëàìèí, à òàêæå ïèðèäèí. Êàê
ïðàâèëî, â ñïîñîáå òàêîãî òèïà ðàáîòàþò â îðãàíè÷åñêîì ðàñòâîðèòåëå. Ïðèãîäíû äë 
èñïîëüçîâàíè  â ýòèõ öåë õ ðàñòâîðèòåëè, óêàçàííûå âûøå äë  ïåðâîãî âàðèàíòà
ïîëó÷åíè  ñîåäèíåíèé ôîðìóëû III. Ïðåäïî÷òèòåëüíî èñïîëüçîâàòü äèîêñàí, 1,2-
äèõëîðïðîïàí, 1,2-äèõëîðýòàí, íèòðîáåíçîë èëè òîëóîë. Ïðè èñïîëüçîâàíèè ðàñòâîðèòåë 
îáðàçóþùèéñ  ãèäðîõëîðèä àìèíà âûïàäàåò â îñàäîê è åãî ìîæíî îòôèëüòðîâûâàòü. Ïðè
îáðàáîòêå ãèäðîõëîðèäîâ àìèíà ñèëüíûì îñíîâàíèåì, íàïðèìåð âîäíûì ðàñòâîðîì åäêîãî
íàòðà, àìèíû âûäåë þòñ  â ñâîáîäíîì âèäå èç ãèäðîõëîðèäà. Ëåòó÷èå àìèíû ìîæíî çàòåì
ðåêóïåðèðîâàòü ïóòåì ïåðåãîíêè èëè ýêñòðàêöèè. Íåëåòó÷èå àìèíû ìîæíî ðåêóïåðèðîâàòü
ïóòåì ýêñòðàêöèè ëèáî â ñëó÷àå îáðàçîâàíè  ïðè âûäåëåíèè àìèíîâ äâóõôàçíîé ñìåñè çà
ñ÷åò ðàçäåëåíè  ôàç, òâåðäûå àìèíû ìîæíî ðåêóïåðèðîâàòü ïóòåì îòôèëüòðîâûâàíè .
Ðåêóïåðèðîâàííûå àìèíû, íåîá çàòåëüíî ïîñëå ñóøêè, ìîæíî âîçâðàùàòü â ïðîöåññ è
ïîâòîðíî èñïîëüçîâàòü â ñïîñîáå.

Â äðóãîì âàðèàíòå ïîëó÷åíè  ñîåäèíåíè  ôîðìóëû III îñóùåñòâë þò âçàèìîäåéñòâèå
êàðáîíîâîé êèñëîòû R3ÑÎÎÍ ñ òðèãàëîãåíèäîì ôîñôîðà, ïðåæäå âñåãî ñ òðèõëîðèäîì
ôîñôîðà, áåç äîáàâëåíè  îñíîâàíè . Ïðè ïðîâåäåíèè ýòîé ðåàêöèè îáðàçóþùèéñ 
ãàëîãåíîâîäîðîä íåîáõîäèìî óäàë òü èç ðåàêöèîííîé ñìåñè. Ýòó îïåðàöèþ ìîæíî
îñóùåñòâë òü îáû÷íûì îáðàçîì, íàïðèìåð ïðîïóñêàíèåì ïîòîêà èíåðòíîãî ãàçà, òàêîãî êàê
àçîò. Âûäåëåííûé â ñâîáîäíîì âèäå ãàëîãåíîâîäîðîä ìîæíî çàòåì èñïîëüçîâàòü â âèäå
âîäíîãî ðàñòâîðà äë  ãèäðîëèçà íà ñòàäèè á).

Ñòàäèþ à) ñïîñîáà ïî èçîáðåòåíèþ ìîæíî ïðîâîäèòü ñ èñïîëüçîâàíèåì ðàñòâîðèòåë 
èëè áåç òàêîâîãî, íàïðèìåð â ðàñïëàâå. Ïðåäïî÷òèòåëüíî, îäíàêî, èñïîëüçîâàòü èíåðòíûé
îðãàíè÷åñêèé ðàñòâîðèòåëü, íàïðèìåð óãëåâîäîðîä, òàêîé êàê òîëóîë èëè êñèëîë, ïðîñòîé
ýôèð, òàêîé êàê òåòðàãèäðîôóðàí, äèîêñàí èëè äèáóòèëîâûé ýôèð. Îñîáåííî
ïðåäïî÷òèòåëüíî ðàáîòàòü â ãàëîãåíèðîâàííîì ðàñòâîðèòåëå, ïðåæäå âñåãî â
õëîðèðîâàííîì, ïðåäïî÷òèòåëüíî â õëîðèðîâàííîì è/èëè ôòîðèðîâàííîì àëèôàòè÷åñêîì
óãëåâîäîðîäå, òàêîì êàê äèõëîðìåòàí, 1,2-äèõëîðýòàí, 1,2-äèõëîðïðîïàí, 1,1,1-
òðèõëîðýòàí, 1,1,2-òðèõëîðýòàí, 1,1,2,2-òåòðàõëîðýòàí, õëîðáåíçîë èëè 1,2-
äèõëîðáåíçîë. Êîìïîíåíòû ðåàêöèè öåëåñîîáðàçíî ïðèìåí òü â ïðåèìóùåñòâåííî
ñòåõèîìåòðè÷åñêèõ êîëè÷åñòâàõ. Âìåñòå ñ òåì òîò èëè èíîé êîìïîíåíò ìîæíî èñïîëüçîâàòü
ñ íåêîòîðûì èçáûòêîì, íàïðèìåð âïëîòü äî 10%. Òåìïåðàòóðà ðåàêöèè íàõîäèòñ , êàê
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ïðàâèëî, â èíòåðâàëå îò -10 äî +140°Ñ, ïðåäïî÷òèòåëüíî â èíòåðâàëå îò êîìíàòíîé
òåìïåðàòóðû äî 100°Ñ. Ïðè ñîáëþäåíèè ýòèõ óñëîâèé äë  ðåàêöèè òðåáóåòñ  ëèøü
êîðîòêèé ïðîìåæóòîê âðåìåíè, êàê ïðàâèëî, ðåàêöè  â îñíîâíîì ïîëíîñòüþ çàâåðøàåòñ  ïî
èñòå÷åíèè 10-30 ìèí.

Ïîëó÷àåìûå íà ñòàäèè à) ñîåäèíåíè  ôîðìóëû I ïðåäñòàâë þò ñîáîé âàæíûå
ïðîìåæóòî÷íûå ïðîäóêòû äë  ïîëó÷åíè  ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà. Ñ ýòîé öåëüþ ñîåäèíåíè 
ôîðìóëû I ïîäâåðãàþò ãèäðîëèçó, êîòîðûé ìîæíî ïðîâîäèòü â êèñëûõ èëè ùåëî÷íûõ
óñëîâè õ, ïðåäïî÷òèòåëåí êèñëîòíûé ãèäðîëèç. Â êà÷åñòâå êèñëîò ïðèìåí þò ïðè ýòîì
ïðåæäå âñåãî íåîðãàíè÷åñêèå êèñëîòû, òàêèå êàê ñîë íà  êèñëîòà, ñåðíà  êèñëîòà èëè
ôîñôîðíà  êèñëîòà. Ùåëî÷íîé ãèäðîëèç îñóùåñòâë þò, êàê ïðàâèëî, ñ èñïîëüçîâàíèåì
ãèäðîêñèäîâ ùåëî÷íûõ èëè ùåëî÷íîçåìåëüíûõ ìåòàëëîâ, ïðåæäå âñåãî ãèäðîêñèäà íàòðè 
èëè êàëè .

Ãèäðîëèç öåëåñîîáðàçíî îñóùåñòâë òü ñ ïîìîùüþ âîäíûõ êèñëîòû èëè îñíîâàíè . Ïðè
ýòîì âîäíûå êèñëîòó èëè îñíîâàíèå, êàê ïðàâèëî, äîáàâë þò ê ðåàêöèîííîé ñìåñè,
ïîëó÷åííîé íà ñòàäèè à). Ãèäðîëèç ìîæíî îñóùåñòâë òü áåç ðàñòâîðèòåë  èëè â
ïðèñóòñòâèè ñìåøèâàþùåãîñ  ñ âîäîé, ÷àñòè÷íî ñìåøèâàþùåãîñ  ëèáî íå
ñìåøèâàþùåãîñ  ñ âîäîé èíåðòíîãî îðãàíè÷åñêîãî ðàñòâîðèòåë . Ïðåäïî÷òèòåëüíî
èñïîëüçîâàòü ðàñòâîðèòåëü, ïðèìåí åìûé íà ñòàäèè à). Â ñëó÷àå ïðèìåíåíè 
ðàñòâîðèòåë  íà ñòàäèè à) ïîëó÷àåìóþ íà ýòîé ñòàäèè à) ðåàêöèîííóþ ñìåñü ïðè
íåîáõîäèìîñòè ïîñëå óäàëåíè , íàïðèìåð, ïóòåì îòãîíêè ÷àñòè ðàñòâîðèòåë 
öåëåñîîáðàçíî èñïîëüçîâàòü íåïîñðåäñòâåííî. Âìåñòå ñ òåì âîçìîæåí è èíîé ïîäõîä, à
èìåííî: ïðèìåí åìûé íà ñòàäèè à) ðàñòâîðèòåëü óäàë òü ïîëíîñòüþ è îñòàòîê ïîäâåðãàòü
ãèäðîëèçó. Ðåêóïåðèðóåìûé èç ðåàêöèîííîé ñìåñè ðàñòâîðèòåëü ìîæíî ïîâòîðíî
èñïîëüçîâàòü ïðè ïîëó÷åíèè ñîåäèíåíèé ôîðìóëû III èëè íà ñòàäèè à).

Îñîáåííî ïðåäïî÷òèòåëüíî îñóùåñòâë òü ãèäðîëèç â äâóõôàçíîé ñèñòåìå (âîäíà 
ôàçà/îðãàíè÷åñêà  ôàçà). Ïðè ýòîì èñïîëüçóþò ÷àñòè÷íî ñìåøèâàþùèéñ  ñ âîäîé ëèáî íå
ñìåøèâàþùèéñ  ñ âîäîé îðãàíè÷åñêèé ðàñòâîðèòåëü, ïðåäïî÷òèòåëüíî óãëåâîäîðîä, òàêîé
êàê òîëóîë èëè êñèëîë, ïðîñòîé ýôèð, òàêîé êàê äèáóòèëîâûé ýôèð, íî ïðåæäå âñåãî
ãàëîãåíèðîâàííûé óãëåâîäîðîä èç ÷èñëà óêàçàííûõ âûøå â êà÷åñòâå ðàñòâîðèòåëåé äë 
ñòàäèè à). Ãèäðîëèç îñóùåñòâë þò ïðè èíòåíñèâíîì ïåðåìåøèâàíèè îáåèõ ôàç ñ ïîìîùüþ
îáû÷íûõ äë  ýòèõ öåëåé óñòðîéñòâ, íàïðèìåð ðåàêòîðîâ ñ ìåøàëêîé, öèðêóë öèîííûõ
ðåàêòîðîâ èëè ïðåäïî÷òèòåëüíî ñìåñèòåëåé áåç äîïîëíèòåëüíûõ ïåðåìåøèâàþùèõ
ïðèñïîñîáëåíèé. Ïî çàâåðøåíèè ïðîöåññà ãèäðîëèçà ôàçû ðàçäåë þò è ïîäâåðãàþò
îïèñàííîé íèæå ïåðåðàáîòêå.

Îñîáåííî ïðåäïî÷òèòåëüíûì âàðèàíòîì âûïîëíåíè  èçîáðåòåíè   âë åòñ  ñïîñîá, â
êîòîðîì ñòàäèþ à) ïðîâîä ò â ãàëîãåíèðîâàííîì ðàñòâîðèòåëå, ðàñòâîðèòåëü ïðè
íåîáõîäèìîñòè ÷àñòè÷íî óäàë þò è ïîëó÷åííîå ñîåäèíåíèå ôîðìóëû I ïîäâåðãàþò
ãèäðîëèçó ïóòåì îáðàáîòêè ïîëó÷åííîé íà ñòàäèè à) ðåàêöèîííîé ñìåñè âîäíûìè êèñëîòîé
èëè îñíîâàíèåì.

Ñîãëàñíî äðóãîìó âàðèàíòó ãèäðîëèç ñîåäèíåíè  ôîðìóëû I ñ ïîëó÷åíèåì
ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà ìîæíî îñóùåñòâë òü òàêæå ôåðìåíòàòèâíûì ïóòåì, íàïðèìåð ñ
ïîìîùüþ ýñòåðàçû è íèòðèëàçû.

Êèñëîòó èëè îñíîâàíèå äë  ãèäðîëèçà ïðèìåí þò â ïî ìåíüøåé ìåðå ýêâèâàëåíòíûõ
êîëè÷åñòâàõ, ïðåäïî÷òèòåëüíî, îäíàêî, â èçáûòêå, ïðåæäå âñåãî â êîëè÷åñòâå íå ìåíåå 2
ýêâèâàëåíòîâ.

Òåìïåðàòóðà, ïðè êîòîðîé ïðîâîä ò ãèäðîëèç, íàõîäèòñ , êàê ïðàâèëî, â èíòåðâàëå îò
ïðèáëèçèòåëüíî 10 äî 180°Ñ, ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 20 äî 150°Ñ.

Åñëè Õ ïðåäñòàâë åò ñîáîé ÑÍ2OY, òî ïîëó÷åííûé â ðåçóëüòàòå ãèäðîëèçà ïðîäóêò
íåîáõîäèìî åùå è îêèñë òü. Ïðè ýòîì èñõîä ò ïðåæäå âñåãî èç ñîåäèíåíè , â êîòîðîì Õ
ïðåäñòàâë åò ñîáîé ÑÍ2ÎÍ. Îêèñëåíèå äî ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà îñóùåñòâë þò îáû÷íûì,
èçâåñòíûì ñïåöèàëèñòàì â äàííîé îáëàñòè îáðàçîì, íàïðèìåð ïóòåì êàòàëèòè÷åñêîãî
äåãèäðèðîâàíè  â ïðèñóòñòâèè ìåäíûõ êàòàëèçàòîðîâ.

Åñëè Õ ïðåäñòàâë åò ñîáîé CH2OY, ãäå Y ïðåäñòàâë åò ñîáîé àöèëüíûé îñòàòîê, òî ïðè

Ñòðàíèöà: 8

5

10

15

20

25

30

35

40

45

50



RU 2 260 010 C2

ãèäðîëèçå ïðîäóêòà èç ñòàäèè à) ýòîò àöèëüíûé îñòàòîê îòùåïë þò ñ îáðàçîâàíèåì â
ðåçóëüòàòå ñîîòâåòñòâóþùåãî ñîåäèíåíè , â êîòîðîì Õ îáîçíà÷àåò ÑÍ2ÎÍ, ïîñëå ÷åãî ýòî
ñîåäèíåíèå îêèñë þò, êàê óêàçàíî âûøå, äî ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà.

Åñëè Õ ïðåäñòàâë åò ñîáîé ÑÍ2OY, ãäå Y ïðåäñòàâë åò ñîáîé àëêèëüíûé îñòàòîê, òî
îòùåïëåíèå ýôèðà ïðîèñõîäèò îáû÷íî îäíîâðåìåííî â óñëîâè õ êèñëîòíîãî ãèäðîëèçà
ïðîäóêòà èç ñòàäèè à). Ïîëó÷åííîå ñîåäèíåíèå, ãäå Õ îáîçíà÷àåò ÑÍ2ÎÍ, îêèñë þò, êàê
óêàçàíî âûøå, äî ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà.

Ïîëó÷åííûé ïðè ãèäðîëèçå ñ èñïîëüçîâàíèåì èçáûòêà êèñëîòû èëè îñíîâàíè 
ôîñôîíîìåòèëãëèöèí ïðåäñòàâëåí â ðàñòâîðåííîì âèäå â âîäíîé ôàçå. Êàðáîíîâà 
êèñëîòà R3ÑÎÎÍ îáðàçóåòñ  ïðè ãèäðîëèçå ñ èñïîëüçîâàíèåì èçáûòêà êèñëîòû
íåïîñðåäñòâåííî, à ïðè îñíîâíîì ãèäðîëèçå - ïîñëå ïîäêèñëåíè  ñèëüíîé êèñëîòîé,
ïðåäïî÷òèòåëüíî äî äîñòèæåíè  çíà÷åíè  ðÍ<0,5. Çàòåì êàðáîíîâóþ êèñëîòó îòäåë þò
îáû÷íûì îáðàçîì, íàïðèìåð ïóòåì îòôèëüòðîâûâàíè  ýòîé êèñëîòû, âûïàâøåé â òâåðäîé
ôîðìå â îñàäîê, ïóòåì ïåðåãîíêè èëè ýêñòðàêöèè íå ñìåøèâàþùèìñ  ñ âîäíîé ôàçîé
îðãàíè÷åñêèì ðàñòâîðèòåëåì. Ïðè äâóõôàçíîì ãèäðîëèçå êàðáîíîâà  êèñëîòà ïðè
îïðåäåëåííûõ óñëîâè õ ïðåäñòàâëåíà â ðàñòâîðåííîì âèäå â îðãàíè÷åñêîé ôàçå. Â ýòèõ
ñëó÷à õ êàðáîíîâóþ êèñëîòó óäàë þò, îòäåë   îðãàíè÷åñêóþ ôàçó, ïîñëå ÷åãî åå ìîæíî
ïðè íåîáõîäèìîñòè ðåêóïåðèðîâàòü èç ïîñëåäíåé îáû÷íûì ïóòåì. Êèñëîòó ïîëó÷àþò ñ
âûñîêîé ñòåïåíüþ ÷èñòîòû è åå áåç ïðîáëåì ìîæíî ïîâòîðíî èñïîëüçîâàòü äë  ïîëó÷åíè 
ñîåäèíåíè  ôîðìóëû III. Îáðàçóþùèé îðãàíè÷åñêóþ ôàçó ðàñòâîðèòåëü ìîæíî âîçâðàùàòü
â òåõíîëîãè÷åñêèé öèêë è ïîâòîðíî èñïîëüçîâàòü ïðè ïîëó÷åíèè ñîåäèíåíèé ôîðìóëû III
èëè íà ñòàäèè à). Ïðåäâàðèòåëüíî, îäíàêî, ðàñòâîðèòåëü ñ öåëüþ óäàëåíè  èç íåãî
ïðèìåñåé, òàêèõ êàê âîäîðàñòâîðèìûå èëè âîäîíåðàñòâîðèìûå ñïèðòû, ôåíîëû,
àììîíèåâûå ñîëè è/èëè êàðáîíîâûå êèñëîòû, ïîäâåðãàþò, êàê ïðàâèëî, ïåðåãîíêå,
ýêñòðàêöèè, ôèëüòðàöèè è/èëè óïàðèâàíèþ.

Ôîñôîíîìåòèëãëèöèí ìîæíî îñàæäàòü, óñòàíàâëèâà  ðÍ âîäíîé ôàçû íà çíà÷åíèå îò
0,5 äî 2,0, ïðåæäå âñåãî îò 0,8 äî 1,5, íàïðèìåð, äîáàâëåíèåì ñîîòâåòñòâóþùèõ êèñëîòû
ëèáî îñíîâàíè , íàïðèìåð HCl, Í2SO4 èëè NaOH, ÊÎÍ, Ñà(ÎÍ)2, è íåîá çàòåëüíî ïóòåì
êîíöåíòðèðîâàíè  âîäíîé ôàçû è/èëè äîáàâëåíèåì âñïîìîãàòåëüíîãî îñàäèòåëüíîãî
ðåàãåíòà, è ïîëó÷àòü åãî (ôîñôîíîìåòèëãëèöèí) îáû÷íûì îáðàçîì, íàïðèìåð ïóòåì
ôèëüòðàöèè. Â êà÷åñòâå âñïîìîãàòåëüíîãî îñàäèòåëüíîãî ðåàãåíòà ïðåäïî÷òèòåëüíî
èñïîëüçîâàòü íå ñìåøèâàþùèéñ  ñ âîäîé ðàñòâîðèòåëü, òàêîé êàê ìåòàíîë, ýòàíîë,
èçîïðîïàíîë, àöåòîí è ò.ï. Ðàñòâîðèòåëè ìîæíî ðåêóïåðèðîâàòü èç ìàòî÷íîãî ðàñòâîðà
ïóòåì ïåðåãîíêè è çàòåì ïîâòîðíî èñïîëüçîâàòü èõ.

Îáðàçóþùèåñ  ïðè îìûëåíèè àììèàê èëè õëîðèä àììîíè  ìîæíî âîçâðàùàòü â ñïîñîá
çà ñ÷åò óñòàíîâëåíè  ïðè îïðåäåëåííûõ óñëîâè õ ùåëî÷íîãî ðÍ è ðåêóïåðàöèè àììèàêà
ïóòåì îòãîíêè.

Ïðè íåîáõîäèìîñòè ïîëó÷åííûé ôîñôîíîìåòèëãëèöèí ìîæíî îáû÷íûì îáðàçîì
îáåñöâå÷èâàòü. Ýòó îïåðàöèþ ìîæíî îñóùåñòâë òü ïóòåì îáðàáîòêè íåáîëüøèìè
êîëè÷åñòâàìè îáåñöâå÷èâàþùåãî ñðåäñòâà, íàïðèìåð îêèñëèòåë , òàêîãî êàê ïåðáîðàòû
èëè Í2Î2, èëè àäñîðáåíòàìè, òàêèìè êàê àêòèâèðîâàííûé óãîëü. Êîëè÷åñòâî
îáåñöâå÷èâàþùåãî ñðåäñòâà çàâèñèò îò ñòåïåíè îáåñöâå÷èâàíè  è ìîæåò áûòü îïðåäåëåíî
ñïåöèàëèñòàìè â äàííîé îáëàñòè ïðîñòûì ïóòåì. Îáðàáîòêó îáåñöâå÷èâàþùèì ñðåäñòâîì
ìîæíî ïðîâîäèòü â ëþáîì ìåñòå ïî çàâåðøåíèè ãèäðîëèçà è ïðîñòûìè ìåòîäàìè.
Öåëåñîîáðàçíî äîáàâë òü îáåñöâå÷èâàþùåå ñðåäñòâî äî îñàæäåíè 
ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà.

Ïðåäëàãàåìûé â èçîáðåòåíèè ñïîñîá, ñîîòâåòñòâåííî êàæäóþ èç åãî ñòàäèé êàê òàêîâóþ
ìîæíî îñóùåñòâë òü â íåïðåðûâíîì, ïåðèîäè÷åñêîì ëèáî ïîëóïåðèîäè÷åñêîì ðåæèìå. Â
ýòèõ öåë õ èñïîëüçóþò îáû÷íûå ðåàêöèîííûå åìêîñòè, òàêèå êàê ðåàêòîðû ñ ìåøàëêîé,
òðóá÷àòûå ðåàêòîðû, ïðè íåîáõîäèìîñòè ñ ðàçìåùåííûìè ïåðåä íèìè ñìåñèòåëüíûìè
óñòðîéñòâàìè èëè âñòðîåííûìè â òðóá÷àòûé ðåàêòîð ñìåñèòåëüíûìè ýëåìåíòàìè.

Òàêèì îáðàçîì, ïðåäëàãàåìûé â èçîáðåòåíèè ñïîñîá îòëè÷àåòñ  ïðîñòîòîé â
îñóùåñòâëåíèè òåõíîëîãè÷åñêîãî ïðîöåññà è èñïîëüçîâàíèåì íåäîðîãèõ èñõîäíûõ
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âåùåñòâ. Íåäîñòàòîê ñïîñîáà çàêëþ÷àåòñ  ëèøü â îáðàçîâàíèè èäóùåãî â îòõîäû
íåîðãàíè÷åñêîãî õëîðèäà. ×òî æå êàñàåòñ  çàùèòíûõ ãðóïï, à èìåííî àöèëüíûõ îñòàòêîâ
òðèàöèëôîñôèòà ôîðìóëû III, òî èõ áåç ïðîáëåì ìîæíî âîçâðàùàòü â ïðîöåññ. Ñïîñîá
ïîçâîë åò ïîëó÷àòü ôîñôîíîìåòèëãëèöèí ïðè ïðåäåëüíî ìàëîé ïðîäîëæèòåëüíîñòè
ðåàêöèè è ñ âûñîêèì âûõîäîì áîëåå 90% èñõîä  èç ãåêñàãèäðîòðèàçèíà ôîðìóëû II.

Íèæå èçîáðåòåíèå áîëåå ïîäðîáíî ïî ñí åòñ  íà ïðèìåðàõ, êîòîðûå íèêîèì îáðàçîì íå
îãðàíè÷èâàþò åãî îáúåì.

Ïðèìåð 1
0,2 ìîë  Na-áåíçîàòà â óñëîâè õ, èñêëþ÷àþùèõ äîñòóï âëàãè, ïðåäâàðèòåëüíî

ïîìåùàþò ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå â 50 ìë 1,4-äèîêñàíà. Çàòåì ïî êàïë ì äîáàâë þò
0,0667 ìîë  òðèõëîðèäà ôîñôîðà è ñìåñü â òå÷åíèå 20 ìèí ïåðåìåøèâàþò ïðè 85°Ñ. Ïðè
ýòîì îáðàçóåòñ  áåñöâåòíà  ñóñïåíçè . Äàëåå äîáàâë þò 0,0222 ìîë  ãåêñàãèäðîòðèàçèíà
6 è ñìåñü ïðîäîëæàþò ïåðåìåøèâàòü â òå÷åíèå ïîñëåäóþùèõ 20 ìèí ïðè 85-90°Ñ (æèäêà 
ñóñïåíçè  ñ õîðîøåé ïåðåìåøèâàåìîñòüþ). Çàòåì äèîêñàí îòãîí þò ïðè 40°Ñ â âàêóóìå.
Ê îñòàòêó äîáàâë þò 100 ìë êîíöåíòðèðîâàííîé ñîë íîé êèñëîòû è â òå÷åíèå 4 ÷
íàãðåâàþò ñ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì. Ïîñëå îõëàæäåíè  áåíçîéíóþ êèñëîòó
îòôèëüòðîâûâàþò, ïîñëå ÷åãî ïðîâîä ò ïðîìûâêó (íåáîëüøèì êîëè÷åñòâîì õîëîäíîé
âîäû) è ñóøêó. Îáúåäèíåííûå ôèëüòðàòû óïàðèâàþò äîñóõà. Äë  âûäåëåíè 
ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà îñòàòîê îò óïàðèâàíè  ðàñòâîð þò â íåáîëüøîì êîëè÷åñòâå âîäû è
îñàæäàþò íà õîëîäå äîáàâëåíèåì NaOH äî äîñòèæåíè  çíà÷åíè  ðÍ 1,5. Ïîëíîå
îñàæäåíèå äîñòèãàþò äîáàâëåíèåì íåáîëüøîãî êîëè÷åñòâà ìåòàíîëà. Â çàâåðøåíèå
ôîñôîíîìåòèëãëèöèí îòôèëüòðîâûâàþò è ñóøàò.

Âûõîä: 10,3 ã ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà (÷èñòîòà 95,3% ñîãëàñíî ÆÕÂÐ), ÷òî ñîîòâåòñòâóåò
âûõîäó 91% â ïåðåñ÷åòå íà PCl3. Â ìàòî÷íîì ðàñòâîðå â ðåçóëüòàòå êðèñòàëëèçàöèè
ñîäåðæèòñ  åùå 1,8 ìàñ.% ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà.

Ïðèìåð 2
0,2 ìîë  Na-áåíçîàòà â óñëîâè õ, èñêëþ÷àþùèõ äîñòóï âëàãè, ïðåäâàðèòåëüíî

ïîìåùàþò ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå â 50 ìë 1,4-äèîêñàíà. Çàòåì ïî êàïë ì äîáàâë þò
0,0667 ìîë  òðèõëîðèäà ôîñôîðà è ñìåñü â òå÷åíèå 20 ìèí ïåðåìåøèâàþò ïðè 85°Ñ. Ïðè
ýòîì îáðàçóåòñ  áåñöâåòíà  ñóñïåíçè . Äàëåå ôèëüòðóþò, èñêëþ÷à  äîñòóï âëàãè, è
îñòàòîê ïðîìûâàþò íåáîëüøèì êîëè÷åñòâîì äèîêñàíà. Ê ôèëüòðàòó, ïðîäîëæà  èñêëþ÷àòü
äîñòóï âëàãè, äîáàâë þò 0,0222 ìîë  ãåêñàãèäðîòðèàçèíà 6 è ñìåñü ïåðåìåøèâàþò åùå â
òå÷åíèå 20 ìèí ïðè 85-90°Ñ. Çàòåì äèîêñàí îòãîí þò ïðè 40°Ñ â âàêóóìå. Ê îñòàòêó
äîáàâë þò 100 ìë êîíöåíòðèðîâàííîé ñîë íîé êèñëîòû è â òå÷åíèå 4 ÷ íàãðåâàþò ñ
îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì. Ïîñëå îõëàæäåíè  âûïàâøóþ â îñàäîê áåíçîéíóþ êèñëîòó
îòôèëüòðîâûâàþò, à çàòåì ïðîâîä ò ïðîìûâêó (íåáîëüøèì êîëè÷åñòâîì õîëîäíîé âîäû) è
ñóøêó. Îáúåäèíåííûå ôèëüòðàòû óïàðèâàþò äîñóõà. Äë  âûäåëåíè 
ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà îñòàòîê îò óïàðèâàíè  ðàñòâîð þò â íåáîëüøîì êîëè÷åñòâå âîäû è
îñàæäàþò íà õîëîäå äîáàâëåíèåì NaOH äî äîñòèæåíè  çíà÷åíè  ðÍ 1,5. Ïîëíîå
îñàæäåíèå äîñòèãàþò äîáàâëåíèåì íåáîëüøîãî êîëè÷åñòâà ìåòàíîëà. Â çàâåðøåíèå
ôîñôîíîìåòèëãëèöèí îòôèëüòðîâûâàþò è ñóøàò.

Âûõîä: 10,5 ã ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà (÷èñòîòà 94,1% ñîãëàñíî ÆÕÂÐ), ÷òî ñîîòâåòñòâóåò
âûõîäó 93% â ïåðåñ÷åòå íà PCl3. Â ìàòî÷íîì ðàñòâîðå â ðåçóëüòàòå êðèñòàëëèçàöèè
ñîäåðæèòñ  åùå 1,9 ìàñ.% ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà.

Ïðèìåð 3
Ê ðàñòâîðó 0,04 ìîë  ãåêñàãèäðîòðèàçèíà 6 â 80 ìë äèîêñàíà äîáàâë þò ïðè êîìíàòíîé

òåìïåðàòóðå ðàñòâîð 0,12 ìîë  òðèàöåòèëôîñôèòà â 50 ìë äèîêñàíà. Ðàñòâîð â òå÷åíèå 2
÷ ïåðåìåøèâàþò ïðè 100°Ñ, ïîñëå ÷åãî ðàñòâîðèòåëü îòãîí þò ñíà÷àëà ïðè 40°Ñ ïðè
íîðìàëüíîì äàâëåíèè, à çàòåì â âàêóóìå. Ê îñòàòêó äîáàâë þò 100 ìë êîíöåíòðèðîâàííîé
ñîë íîé êèñëîòû è â òå÷åíèå 4 ÷ íàãðåâàþò ñ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì. Äàëåå
ðåàêöèîííóþ ñìåñü óïàðèâàþò äîñóõà. Äë  âûäåëåíè  ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà îñòàòîê îò
óïàðèâàíè  ðàñòâîð þò â íåáîëüøîì êîëè÷åñòâå âîäû è îñàæäàþò íà õîëîäå äîáàâëåíèåì
NaOH äî äîñòèæåíè  çíà÷åíè  ðÍ 1,5. Ïîëíîå îñàæäåíèå äîñòèãàþò äîáàâëåíèåì
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íåáîëüøîãî êîëè÷åñòâà ìåòàíîëà. Â çàâåðøåíèå ôîñôîíîìåòèëãëèöèí îòôèëüòðîâûâàþò
è ñóøàò.

Âûõîä: 15,4 ã ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà (÷èñòîòà 98,7% ñîãëàñíî ÆÕÂÐ), ÷òî ñîîòâåòñòâóåò
âûõîäó 76% â ïåðåñ÷åòå íà PCl3. Â ìàòî÷íîì ðàñòâîðå â ðåçóëüòàòå êðèñòàëëèçàöèè
ñîäåðæèòñ  åùå 1,6 ìàñ.% ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà.

Ïðèìåð 4
Â ñìåñèòåëüíóþ êîëáó îáúåìîì 2 ë, ñíàáæåííóþ ëîïàñòíîé ìåøàëêîé (ñ ëîïàñò ìè èç

òåôëîíà) è îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì, ïðåäâàðèòåëüíî ïîìåùàþò 284 ã áåíçîàòà àììîíè 
â 1000 ìë 1,2-äèõëîðýòàíà è â àòìîñôåðå àçîòà â òå÷åíèå 30 ìèí ïî êàïë ì äîáàâë þò
91,5 ã òðèõëîðèäà ôîñôîðà. Òåìïåðàòóðà ïðè ýòîì ïîâûøàåòñ  äî ìàêñèìóì 36°Ñ. Çàòåì
ïåðåìåøèâàíèå ïðîäîëæàþò åùå â òå÷åíèå 30 ìèí ïðè 25-36°Ñ. Äàëåå ñìåñü ôèëüòðóþò
÷åðåç íàïîðíûé íóò÷-ôèëüòð è îñàäîê íà ôèëüòðå åùå äâàæäû ïðîìûâàþò â àòìîñôåðå
àçîòà äèõëîðýòàíîì ïîðöè ìè ïî 500 ã (2054 ã ôèëüòðàòà).

Ôèëüòðàò ïðåäâàðèòåëüíî çàãðóæàþò ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå â ñìåñèòåëüíóþ êîëáó
îáúåìîì 2 ë, ñíàáæåííóþ ëîïàñòíîé ìåøàëêîé (ñ ëîïàñò ìè èç òåôëîíà) è îáðàòíûì
õîëîäèëüíèêîì, è äîáàâë þò 45,54 ã ãåêñàãèäðîòðèàçèíà 6. Ïðè ïåðåìåøèâàíèè íàãðåâàþò
â òå÷åíèå 30 ìèí äî 80°Ñ è ïðîäîëæàþò ïåðåìåøèâàòü â òå÷åíèå 30 ìèí ïðè 80°Ñ. Çàòåì
ðàñòâîðó äàþò îñòûòü, ïîñëå ÷åãî íåïîñðåäñòâåííî ãèäðîëèçóþò.

Ñ ýòîé öåëüþ èñïîëüçóåìûå âåùåñòâà çàãðóæàþò äîçèðîâàííûìè ïîðöè ìè ïðè 130°Ñ
è äàâëåíèè 8 áàð â òðóá÷àòûé ðåàêòîð  (îáúåìîì ïðèìåðíî 600 ìë) ñ ðàçìåùåííûì ïåðåä
íèì ñìåñèòåëåì  áåç äîïîëíèòåëüíûõ ïåðåìåøèâàþùèõ óñòðîéñòâ (1265 ã/÷ ðàñòâîðà
äèõëîðýòàíà èç ïðåäûäóùåé ñòàäèè, 207 ã/÷ 20%-íîé HCl). Ïðîäîëæèòåëüíîñòü ïðåáûâàíè 
ìàòåðèàëà â àïïàðàòå ñîñòàâë åò 30 ìèí. Ïåðâûé (ãîëîâíîé) ïîãîí îòáðàñûâàþò. Äë 
äàëüíåéøåé ïåðåðàáîòêè ïîëó÷åííóþ äâóõôàçíóþ ñìåñü óëàâëèâàþò â òå÷åíèå 60 ìèí.
Çàòåì ôàçû ðàçäåë þò ïðè 60°Ñ è âîäíóþ ôàçó äâàæäû ýêñòðàãèðóþò äèõëîðýòàíîì
ïîðöè ìè ïî 100 ã.

Â êðóãëîäîííîé êîëáå ñ ëîïàñòíîé ìåøàëêîé (ñ ëîïàñò ìè èç òåôëîíà) ñíà÷àëà
ïðîïóñêàíèåì â òå÷åíèå 1 ÷ ïîòîêà àçîòà ïðè 60°Ñ îòãîí þò îñòàòêè ñîäåðæàùåãîñ  åùå â
âîäíîé ôàçå äèõëîðýòàíà, ïîñëå ÷åãî â òå÷åíèå 15 ìèí ñ ïîìîùüþ 50%-íîãî åäêîãî íàòðà
ïðè 40-60°Ñ óñòàíàâëèâàþò ðÍ íà çíà÷åíèå 1,0. Çàòåì îáðàçîâàâøóþñ  ñóñïåíçèþ
ïåðåìåøèâàþò â òå÷åíèå ïîñëåäóþùèõ 3 ÷ ïðè 40°Ñ, îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé
òåìïåðàòóðû, âûïàâøèé â îñàäîê ïðîäóêò îòôèëüòðîâûâàþò âàêóóì-ôèëüòðàöèåé è â
çàâåðøåíèå ïðîìûâàþò 150 ã ëåä íîé âîäû. Ïîëó÷åííîå òâåðäîå âåùåñòâî â òå÷åíèå 16 ÷
ñóøàò ïðè òåìïåðàòóðå 70°Ñ è äàâëåíèè 50 ìáàð.

Âûõîä: 54,6 ã ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà (÷èñòîòà 96,2% ñîãëàñíî ÆÕÂÐ), ÷òî ñîîòâåòñòâóåò
âûõîäó 80% â ïåðåñ÷åòå íà PCl3. Â ìàòî÷íîì ðàñòâîðå â ðåçóëüòàòå êðèñòàëëèçàöèè
ñîäåðæèòñ  åùå 2,1 ìàñ.% ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà.

Ïðèìåð 5
Èç îñòàòêà õëîðèäà àììîíè , îáðàçîâàâøåãîñ  ïðè ñèíòåçå òðèáåíçîèëôîñôèòà â

ïðèìåðå 4, ïðèãîòàâëèâàþò íàñûùåííûé ðàñòâîð â âîäå. Ýòîò ðàñòâîð îáúåäèí þò ñ
ìàòî÷íûì ðàñòâîðîì â ðåçóëüòàòå êðèñòàëëèçàöèè ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà ñîãëàñíî
ïðèìåðó 4 è èçáûòêîì åäêîãî íàòðà ðÍ óñòàíàâëèâàþò íà çíà÷åíèå 14. Çàòåì àììèàê
ïîòîêîì àçîòà îòãîí þò èç ðåàêöèîííîé ñìåñè è äë  àíàëèçà ãàçà óëàâëèâàþò ñ ïîìîùüþ
ÃÕ (÷èñòîòà 99%). Îáúåäèíåííûå äèõëîðýòàíîâûå ôàçû èç ñòàäèè îìûëåíè  ñóøàò ïóòåì
îòãîíêè àçåîòðîïà äèõëîðýòàí/âîäà. Â äèõëîðýòàí ïîäàþò ñóõîé àììèàê äî ïîëíîãî
ïðåâðàùåíè  áåíçîéíîé êèñëîòû â áåíçîàò àììîíè  è îáðàçîâàâøóþñ  ñóñïåíçèþ
áåíçîàòà àììîíè  â 1,2-äèõëîðýòàíå ïîâòîðíî èñïîëüçóþò â ïðîöåññå ñèíòåçà.

Âûõîä (ïåðâûé ðåöèêë): 54,0 ã ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà (÷èñòîòà 97,0% ñîãëàñíî ÆÕÂÐ),
÷òî ñîîòâåòñòâóåò âûõîäó 79% â ïåðåñ÷åòå íà PCl3.

Âûõîä (âòîðîé ðåöèêë): 55,1 ã ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà (÷èñòîòà 95,5% ñîãëàñíî ÆÕÂÐ),
÷òî ñîîòâåòñòâóåò âûõîäó 81% â ïåðåñ÷åòå íà PCl3.

Ïðèìåð 6
Ðåàêöèþ ïðîâîä ò àíàëîãè÷íî ïðèìåðó 1 ñ òåì, îäíàêî, îòëè÷èåì, ÷òî â êà÷åñòâå
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ðàñòâîðèòåë  âìåñòî 1,2-äèõëîðýòàíà èñïîëüçóþò íèòðîáåíçîë.
Âûõîä: 56,2 ã ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà (÷èñòîòà 97,4% ñîãëàñíî ÆÕÂÐ), ÷òî ñîîòâåòñòâóåò

âûõîäó 82% â ïåðåñ÷åòå íà PCl3. Â ìàòî÷íîì ðàñòâîðå â ðåçóëüòàòå êðèñòàëëèçàöèè
ñîäåðæèòñ  åùå 2,0 ìàñ.% ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà.

Ïðèìåð 7
Ðåàêöèþ ïðîâîä ò àíàëîãè÷íî ïðèìåðó 4 ñ òåì, îäíàêî, îòëè÷èåì, ÷òî â êà÷åñòâå

ðàñòâîðèòåë  âìåñòî 1,2-äèõëîðýòàíà èñïîëüçóþò 1,2-äèõëîðïðîïàí.
Âûõîä: 54,0 ã ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà (÷èñòîòà 96,92% ñîãëàñíî ÆÕÂÐ), ÷òî

ñîîòâåòñòâóåò âûõîäó 79% â ïåðåñ÷åòå íà PCl3. Â ìàòî÷íîì ðàñòâîðå â ðåçóëüòàòå
êðèñòàëëèçàöèè ñîäåðæèòñ  åùå 2,1 ìàñ.% ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà.

Ïðèìåð 8
Ðåàêöèþ ïðîâîä ò àíàëîãè÷íî ïðèìåðó 1 ñ òåì, îäíàêî, îòëè÷èåì, ÷òî â êà÷åñòâå

ðàñòâîðèòåë  âìåñòî äèîêñàíà èñïîëüçóþò 1,2-äèõëîðýòàí. Ôîñôîíîìåòèëãëèöèí â ýòîì
âàðèàíòå ïîëó÷àþò ñ âûõîäîì 75%.

Ïðèìåð 9
Ðåàêöèþ ïðîâîä ò àíàëîãè÷íî ïðèìåðó 1 ñ òåì, îäíàêî, îòëè÷èåì, ÷òî â êà÷åñòâå

ðàñòâîðèòåë  âìåñòî äèîêñàíà èñïîëüçóþò òîëóîë. Ôîñôîíîìåòèëãëèöèí â ýòîì âàðèàíòå
ïîëó÷àþò ñ âûõîäîì 68%.

Ïðèìåð 10: Ïîëó÷åíèå ôîñôèòà èç êàðáîíîâîé êèñëîòû, àìèíà è PCl3
0,05 ìîë  òðèõëîðèäà ôîñôîðà â 15 ìë òîëóîëà ïî êàïë ì äîáàâë þò ïðè 0°Ñ ê

ðàñòâîðó èç 0,15 ìîë  áåíçîéíîé êèñëîòû è 0,15 ìîë  äèìåòèëöèêëîãåêñèëàìèíà â 90 ìë
òîëóîëà. Äàëåå ïåðåìåøèâàþò â òå÷åíèå 15 ìèí ïðè 0°Ñ è çàòåì îñòàâë þò äë 
íàãðåâàíè  äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû. Âûïàâøèé â îñàäîê ãèäðîõëîðèä
îòôèëüòðîâûâàþò, èñêëþ÷à  äîñòóï âëàãè, ÷åðåç íàïîðíûé íóò÷-ôèëüòð. Õàðàêòåðèñòèêè
òðèáåíçîèëôîñôèòà (âûõîä 99%) îïðåäåë þò àíàëèçîì ôèëüòðàòà ìåòîäîì 1Í-ßÌÐ è 31Ð-
ßÌÐ. Åñëè îñòàòîê, ïîëó÷åííûé ïîñëå îòãîíêè òîëóîëà èç ôèëüòðàòà, ðàñòâîðèòü â 0,15
ìîë  10%-íîãî NaOH, òî ïóòåì ðàçäåëåíè  ôàç è ïîñëåäóþùåé ýêñòðàêöèåé òîëóîëîì
ìîæíî îáåñïå÷èòü ðåêóïåðàöèþ äèìåòèëöèêëîãåêñèëàìèíà ñ êîëè÷åñòâåííûì âûõîäîì.

Ïðèìåð 11
0,2 ìîë  Na-áåíçîàòà ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå, èñêëþ÷à  äîñòóï âëàãè,

ïðåäâàðèòåëüíî ïîìåùàþò â 50 ìë 1,4-äèîêñàíà, ïîñëå ÷åãî ïî êàïë ì äîáàâë þò 0,0667
ìîë  òðèõëîðèäà ôîñôîðà è ñìåñü â òå÷åíèå 20 ìèí ïåðåìåøèâàþò ïðè 85°Ñ (áåñöâåòíà 
ñóñïåíçè ). Çàòåì äîáàâë þò 0,0222 ìîë  ãåêñàãèäðîòðèàçèíà 1 (X îáîçíà÷àåò CN) è
ñìåñü ïðîäîëæàþò ïåðåìåøèâàòü åùå â òå÷åíèå 20 ìèí ïðè 85-90°Ñ (æèäêà  ñóñïåíçè ,
õîðîøî ïåðåìåøèâàåìà ). Äàëåå äèîêñàí îòãîí þò ïðè 40°Ñ â âàêóóìå, ê îñòàòêó
äîáàâë þò 100 ìë êîíöåíòðèðîâàííîé ñîë íîé êèñëîòû è íàãðåâàþò â òå÷åíèå 4 ÷ ñ
îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì. Ïîñëå îõëàæäåíè  áåíçîéíóþ êèñëîòó îòôèëüòðîâûâàþò è
ïðîìûâàþò (íåáîëüøèì êîëè÷åñòâîì âîäû). Îáúåäèíåííûå ôèëüòðàòû äâàæäû
ýêñòðàãèðóþò òîëóîëîì ïîðöè ìè ïî 30 ìë, öåíòðèôóãèðóþò äî îáðàçîâàíè  ñóõîãî îñòàòêà
è äë  óäàëåíè  èçáûòî÷íîé ñîë íîé êèñëîòû åùå òðèæäû öåíòðèôóãèðóþò ñ
èñïîëüçîâàíèåì ýòàíîëà. Òîëóîëîâóþ ôàçó êîíöåíòðèðóþò è îñòàòîê îáúåäèí þò ñ
ðåêóïåðèðîâàííîé áåíçîéíîé êèñëîòîé.

Äë  âûäåëåíè  ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà èç îñòàòêà âîäíîé ôàçû ïîñëåäíèé ìîæíî
ðàñòâîð òü â íåáîëüøîì êîëè÷åñòâå âîäû è îñàæäàòü íà õîëîäå ïðè ðÍ 1,0 (äîáàâëåíèå
NaOH). Ïîëíîå îñàæäåíèå äîñòèãàåòñ  äîáàâëåíèåì íåáîëüøîãî êîëè÷åñòâà ìåòàíîëà,
êîòîðûé ðåêóïåðèðóþò èç ìàòî÷íîãî ðàñòâîðà çà ñ÷åò ïåðåãîíêè. Âûõîä ñîñòàâë åò 91%.

Ðåêóïåðèðîâàííóþ áåíçîéíóþ êèñëîòó (0,2 ìîë , ÷èñòîòà âûøå 99% ñîãëàñíî ÆÕÂÐ)
ðàñòâîð þò â 0,2 ìîë  5%-íîãî NaOH, ïîñëå ÷åãî âîäó îòãîí þò è îñòàòîê ñóøàò.
Ïîëó÷åííûé òàêèì ïóòåì áåíçîàò íàòðè  âìåñòå ñ ðåêóïåðèðîâàííûì äèîêñàíîì ïîâòîðíî
èñïîëüçóþò â ïðîöåññå ñèíòåçà.

Âûõîä (ïåðâûé ðåöèêë): 90%,
âûõîä (âòîðîé ðåöèêë): 84%,
âûõîä (òðåòèé ðåöèêë): 88%.

Ñòðàíèöà: 12

5

10

15

20

25

30

35

40

45

50



RU 2 260 010 C2

Ôîðìóëà èçîáðåòåíè 
1. Ñïîñîá ïîëó÷åíè  N-ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî à) ïðîèçâîäíîå

ãåêñàãèäðîòðèàçèíà ôîðìóëû II

â êîòîðîé Õ ïðåäñòàâë åò ñîáîé CN, COOZ, CONR1R2 èëè CH2OY, ãäå
Y ïðåäñòàâë åò ñîáîé Í, àëèôàòè÷åñêèé èëè àðîìàòè÷åñêèé àöèëüíûé îñòàòîê

èëè C1-Ñ6àëêèëüíóþ ãðóïïó,
Z ïðåäñòàâë åò ñîáîé Í, ùåëî÷íîé ìåòàëë, ùåëî÷íîçåìåëüíûé ìåòàëë, Ñ1-Ñ18àëêèë

èëè àðèë, íåîá çàòåëüíî çàìåùåííûé Ñ1-Ñ4àëêèëîì, NO2 èëè ÎÑ1-Ñ4àëêèëîì,
R1 è R2, êîòîðûå ìîãóò èìåòü èäåíòè÷íûå ëèáî ðàçíûå çíà÷åíè , îáîçíà÷àþò Í

èëè Ñ1-Ñ4àëêèë,
ïîäâåðãàþò âçàèìîäåéñòâèþ ñ òðèàöèëôîñôèòîì ôîðìóëû III

â êîòîðîé ðàäèêàëû R3 ìîãóò èìåòü èäåíòè÷íûå ëèáî ðàçíûå çíà÷åíè  è
îáîçíà÷àþò Ñ1-Ñ18àëêèë èëè àðèë, íåîá çàòåëüíî çàìåùåííûé Ñ1-Ñ4àëêèëîì, NO2 èëè
ÎÑ 1-Ñ4àëêèëîì, è

á) ïîëó÷åííûé ïðîäóêò ãèäðîëèçóþò è, åñëè Õ ïðåäñòàâë åò ñîáîé ÑÍ2OY, îêèñë þò.
2. Ñïîñîá ïî ï.1, â êîòîðîì Õ ïðåäñòàâë åò ñîáîé CN èëè COOZ.

3. Ñïîñîá ïî ï.1 èëè 2, â êîòîðîì R3 ïðåäñòàâë åò ñîáîé ôåíèë, íåîá çàòåëüíî
çàìåùåííûé Ñ1-Ñ4àëêèëîì, NO2 èëè OC1-Ñ4àëêèëîì, èëè ÑÍ3.

4. Ñïîñîá ïî ëþáîìó èç ïðåäûäóùèõ ïóíêòîâ, â êîòîðîì ñòàäèþ à) ïðîâîä ò â
îðãàíè÷åñêîì ðàñòâîðèòåëå.

5. Ñïîñîá ïî ï.4, â êîòîðîì â êà÷åñòâå ðàñòâîðèòåë  ïðèìåí þò äèîêñàí èëè
òåòðàãèäðîôóðàí.

6. Ñïîñîá ïî ï.4, â êîòîðîì ïðèìåí þò õëîðèðîâàííûé îðãàíè÷åñêèé ðàñòâîðèòåëü.
7. Ñïîñîá ïî ï.6, â êîòîðîì â êà÷åñòâå ðàñòâîðèòåë  ïðèìåí þò 1,2-äèõëîðýòàí.
8. Ñïîñîá ïî ëþáîìó èç ïðåäûäóùèõ ïóíêòîâ, â êîòîðîì ñîåäèíåíè  ôîðìóë II è III

ïðèìåí þò â îñíîâíîì â ýêâèâàëåíòíûõ êîëè÷åñòâàõ.
9. Ñïîñîá ïî ëþáîìó èç ïðåäûäóùèõ ïóíêòîâ, â êîòîðîì ñîåäèíåíèå ôîðìóëû III

ïîëó÷àþò âçàèìîäåéñòâèåì êàðáîíîâîé êèñëîòû ôîðìóëû IV

â êîòîðîé R3 èìååò çíà÷åíè , óêàçàííûå â ï.1, èëè åå ñîëè ñ òðèãàëîãåíèäîì ôîñôîðà.
10. Ñïîñîá ïî ï.9, â êîòîðîì ñîëü ùåëî÷íîãî ìåòàëëà èëè àììîíèåâóþ ñîëü êàðáîíîâîé

êèñëîòû ôîðìóëû IV ïîäâåðãàþò âçàèìîäåéñòâèþ ñ ãàëîãåíèäîì ôîñôîðà.
11. Ñïîñîá ïî ï.9, â êîòîðîì êàðáîíîâóþ êèñëîòó ôîðìóëû IV ïîäâåðãàþò â ïðèñóòñòâèè

ñîîòâåòñòâóþùåãî àìèíà âçàèìîäåéñòâèþ ñ ãàëîãåíèäîì ôîñôîðà.
12. Ñïîñîá ïî ï.9, â êîòîðîì êàðáîíîâóþ êèñëîòó ôîðìóëû IV ïîäâåðãàþò

âçàèìîäåéñòâèþ ñ ãàëîãåíèäîì ôîñôîðà áåç èñïîëüçîâàíè  îñíîâàíè .
13. Ñïîñîá ïî ëþáîìó èç ïï.9-12, â êîòîðîì ðåàêöèþ ïðîâîä ò â èíåðòíîì îðãàíè÷åñêîì

ðàñòâîðèòåëå, âûáðàííîì èç ãðóïïû àðîìàòè÷åñêèõ èëè àëèôàòè÷åñêèõ óãëåâîäîðîäîâ è
õëîðèðîâàííûõ óãëåâîäîðîäîâ.

14. Ñïîñîá ïî ï.13, â êîòîðîì ðàñòâîðèòåëü ïî çàâåðøåíèè ðåàêöèè ðåêóïåðèðóþò è
âîçâðàùàþò â òåõíîëîãè÷åñêèé öèêë.

15. Ñïîñîá ïî ï.1, â êîòîðîì ïðîäóêò, ïîëó÷åííûé íà ñòàäèè à), ãèäðîëèçóþò â
ïðèñóòñòâèè ñîîòâåòñòâóþùåé âîäíîé êèñëîòû.

16. Ñïîñîá ïî ï.15, â êîòîðîì ãèäðîëèç îñóùåñòâë þò â äâóõôàçíîé ñèñòåìå.

Ñòðàíèöà: 13

CL

5

10

15

20

25

30

35

40

45

50



RU 2 260 010 C2

17. Ñïîñîá ïî ï.16, â êîòîðîì ôîñôîíîìåòèëãëèöèí îñàæäàþò èç âîäíîé ôàçû
óñòàíîâëåíèåì ðÍ îò 0,5 äî 2,0.

18. Ñïîñîá ïî ï.17, â êîòîðîì îñàæäåíèå ôîñôîíîìåòèëãëèöèíà îñóùåñòâë þò â
ïðèñóòñòâèè ñìåøèâàþùåãîñ  ñ âîäîé ðàñòâîðèòåë .

19. Ïðîìåæóòî÷íûé ïðîäóêò, ïîëó÷àåìûé âçàèìîäåéñòâèåì ïðîèçâîäíîãî
ãåêñàãèäðîòðèàçèíà ôîðìóëû II

â êîòîðîé Õ ïðåäñòàâë åò ñîáîé CN, COOZ, CONR1R2 èëè CH2OY, ãäå
Y ïðåäñòàâë åò ñîáîé Í, àëèôàòè÷åñêèé èëè àðîìàòè÷åñêèé àöèëüíûé îñòàòîê

èëè Ñ1-Ñ6àëêèëüíóþ ãðóïïó.
Z ïðåäñòàâë åò ñîáîé Í, ùåëî÷íîé ìåòàëë, ùåëî÷íîçåìåëüíûé ìåòàëë, Ñ1-Ñ18àëêèë

èëè àðèë, íåîá çàòåëüíî çàìåùåííûé Ñ1-Ñ4àëêèëîì, NO2 èëè ÎÑ1-Ñ4àëêèëîì,
R1 è R2, êîòîðûå ìîãóò èìåòü èäåíòè÷íûå ëèáî ðàçíûå çíà÷åíè , îáîçíà÷àþò Í

èëè Ñ1-Ñ4àëêèë,
ïîäâåðãàþò âçàèìîäåéñòâèþ ñ òðèàöèëôîñôèòîì ôîðìóëû III

â êîòîðîé ðàäèêàëû R3, êîòîðûå ìîãóò èìåòü èäåíòè÷íûå ëèáî ðàçíûå çíà÷åíè ,
îáîçíà÷àþò Ñ1-Ñ18àëêèë èëè àðèë, íåîá çàòåëüíî çàìåùåííûé Ñ1-Ñ4àëêèëîì, NO2 èëè
ÎÑ 1-Ñ4àëêèëîì.

Ñòðàíèöà: 14

5

10

15

20

25

30

35

40

45

50


	Биб.поля
	Реферат
	Bibliography
	Abstract
	Описание
	Формула

