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Esta Invención se re f ie re  a un método pa.

ra  producir N-fosfonome t i l g l i  ciña y sa les  de la  misma me­
diante l a  h id ró lis is  de ácido N-(fosfonom etil)-im inodiacéti, 
co, cata lizada con ácido. Más particularm ente, e s ta  inven­
ción se re f ie re  a la  producción de N -fosfonom etilgliciña 
y a sus sa les mediante la  descomposición de ácido N-(fc¡s 
fonom etil)-im inodiacético en un ácido fu e rte , e l ácido te  
niendo una pKa de menos de 2, 2, preferiblem ente menor que
1 ,5 .

De conformidad con e l  procedimiento de es 
ta  invención, e l ácido N -(fosfonom etil)-im inodiacético

se pone en contacto con un ácido fuerte  que tiene una pKa 
de menos de 2, 2, a una temperatura elevada, a f in  de cau­
sa r la  descomposición o h id ró lis is  del ácido im inodlacéti­
co a N-fosfonom etilglicina y o tros productos de descompo­
sic ió n . La mezcla de reacción se diluye después con agua 
y un solvente orgánico m isoíble oon agua para p reo ip ita r

HO

P  -  CHg -  N (CHg -  COOH)g

HO



N -fosfonom etilglicina.
La forma de poner en contacto e l  ác i­

do N-fosfonometiliminodiacético con e l ácido fuerte  no 
es c r i t i c a ,  y puede lograrse de muchas maneras. Por ejem 

5 p ío , se puede formar una mezcla de los reactivos y ca­
le n ta r  la  misma a la  temperatura de reacción en un re c i­
piente adecuado. El ácido N-fosfonometiliminodiacético 
puede agregarse a l ácido fu e rte  que ha sido precalenta­
do a la  temperatura de reacción, Pued.e también emplear­

lo  se un reac to r de tipo  tubular ca lien te  en e l procedimien 
to de esta  invención.

Se cree que la  reacción se re a liz a  de
conformidad con la  siguiente ecuación:

15 HO

HO HO

HCHO 4- HOCH2-COOH 4- otros productos de
20 descomposición.
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Para conducir e l  procedimiento de e s ta  in ­

vención, la  temperatura de reacción puede v a r ia r  de un 
valo r tan bajo come 70CC a 200^0 o aún más. Se p re fiere  
para f a c i l i t a r  l a  reacción y para obtener e l mejor rendí 

5 miento del producto, conducir e l procedimiento de esta
Invención de aproximadamente 80SC a aproximadamente 150SC„

c r ític o  y puede v a r ia r  de un valo r tan bajo como un mi­
nuto de tiempo de contacto a tanto  como 40 o más horas.

10 Por supuesto, para aquellos expertos en la  tecnología es 
obvio que e l  rendimiento d el producto v a ria rá  con e l tiem 
po de reacción y la  temperatura de la  reacción. Por ejem­
p lo , pueden emplearse tiempos de reacción más cortos cuan 
do se emplean temperaturas de reacción superiores y se em-

15 p learán tiempos de reacción más prolongados a la  menor es 
cala  de temperatura.

nom etilim inodiacético no es estrechamente c r í t ic a  y puede 
v a r ia r  de una parte  en peso de ácido N-fosfonometilimino- 

20 d iacético  por 100 partes en peso de ácido a 3 partes de 
ácido N-fosfonometiliminodiacético por una parta  de ác i­
do. Sin embargo, para f a c i l i t a r  la  reacción y recuperación 
y economía, se p re fie re  emplear ácido N-fosfonometilimino- 
d lacático  en cantidades de 1 parte  en peso a 3 partes en 

2$ peso del ácido fu e rte ,

El tiempo de reacción no es estrechamente

La re lación  de ácido fu e rte  a ácido N-fosfo-

15. 3,73FC 4
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Los ácidos fu e rte s  que pueden emplearse

en e l procedimiento de esta  invención son aquellos que 
tienen una pKa de menos de 2 ,2 . Se p re fie re  emplear en 
e l procedimiento de e s ta  invención áoidos que tengan una 

$ pKa de 1,5 o menos. Se p re fie re  aún más emplear aquellos 
ácidos que tengan una pKa de 1 o menos. Los ácidos fuer­
te s  ú t i le s  en es ta  invención incluyen, por ejemplo, ác i­
do su lfú rico , ácido su lfúrico  fumante, ácido bromhidrico, 
c lo rh íd rico , yodhidrico, fo sfó rico , tr if lu o ro a cé tic o , d i-  

10 cloroacótico , yódico, áoido su lfónico , fosforoso, su lfu­
roso, olorosulfónico, tr ic lo ro ac á tic o , p iro fosfó rico , 
trióx ido  de azufre y sim ilares.

ácido fuerte  en e l  procedimiento de esta  invención, la  
15 concentración puede v a ria r  de un valor tan bajo como 60% 

de ácido su lfú rico  a 20% de ácido su lfúrico  fumante, o 
aún trióx ido  de azufre<. Para obtener mejores resu ltados, 
se p re fiere  emplear 5% de ácido su lfúrico  fumante.

20 se conduce usualmente a presión atm osférica para f a c i l i t a r  
la  reacción y por eoonomia. Pueden emplearse presiones ma­
yores y menores.

tilim inod iacético  puede prepararse por métodos oonooidos 
25 en la  tecnología. Por ejemplo, e ste  m aterial puede se r pro

Cuando se emplea áoido su lfúrioo  come e l

El procedimiento de la  presente invención

El m aterial de p a rtid a , ácido N-fosfonome

15. 3.73FC
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duoldo mediante la  reacción de formalcLehido, olor hidra 
to de ácido aminodiaoétioo, y ácido ortofoeforoso en 
presencia de ácido clorhídrico. La mezcla de ácido N- 
--f os fonometillminodlacá t i  oo que resulta de esta  reacción 
puede emplearse per se en e l  procedimiento de esta in­
vención, o puede a islarse e l  ácido N-foafonometilimlno- 
diacótioo y después emplearse en e l  procedimiento de esta 
invención.

El solvente orgánico que se emplea en 
e l aislamiento del producto de esta invención es uno de 
los solventes orgánicos misoiblea con agua, y puede in­
clu ir alcoholes ta les como metanol, etanol, isopropanol, 
butanol y sim ilares, dloxano, y otros compuestos heteroqí 
olicos solubles en agua; ácidos carboxílicos ta les como 
ácido acético, ácido proplónico y similares; cotonas ta­
le s  como acetona^ m etiletilcetona y similares; g lico le s  
y p o lig lico le s , por ejemplo e tile n g lic o l, propilengliool, 
d ie tilen g lio o l, m etilcelosclve, dimetilcelosolvey g lio e -  
ro3 f sim ilares. Muchos otros solventes orgánioos m isci- 
bles en agua que pueden emplearse para a is la r  los prodigo 
tos de esta invención se harán evidentes para aquellos 
expertos en la  tecnología.

Loa compuestos producidos mediante 
e l procedimiento de esta invención son ú t ile s  como herbi­
cidas.

15. 3.73FC
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Los ejemplos sigu ientes sirven para i lu s ­

t r a r  ulteriorm ente la  invención. Todas la s  partes son 
partes en peso a menos que se establezca expresamente 
o tra  cosa.

5 EJEMPLO 1
En un rec ip ien te  de reacción adecuado se 

agregaron 150 g de ácido su lfú rico  fumante a l 5% y e l 
ácido su lfú rico  se calentó a $0"C. Al ácido su lfúrico  
fumante se le  agregaron, durante un periodo de 1 hora,

10 70 g de ácido N -(fosfonom etil)-lm inodiacético. La mez­
c la  de reacción se calentó a 100"C durante 2 horas, en 
cuyo tiempo, un espeotro de resonanoia magnétioa nuclear 
indicó que no estaba presente m aterial de p artid a  de áci 
do N -(fosfonom etil)-im lnodiacático. Se agregaron 200 mi 

15 de agua a una temperatura de aproximadamente 50°C, y 
después la  mezcla de reacción se d es tiló  a l vacio a 
100"C, a 432-457 mm de mercurio. La mezcla de reacción 
se enfrió  después a 30"C y se agregaron 375 mi de ls o -  
propanol a l 80%. La mezcla isopropanólica se enfrió  des 

20 pués durante 2 horas y se f i l t r ó ,  y la  to r ta  del f i l t r o  
se lavó con isopropanol a l 80% y 50 mi de agua, y se se­
có, produciendo 45 S de N -fosfonom etllglicina de una pu­
reza de 33)5%. Los f i l tra d o s  y e l lavado se combinaron 
y después se d es tila ro n  a 105°C, a 432-457 mm de nercu- 

25 r io . El m aterial destilado se enfrió  a 40°C y se agrega­

-  7 -15. 3.73FC
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ron 235 g de hidróxido de sodio al 50% a la  mezcla, pa­
ra  l le v a r  e l pH a 2,45 & menos de 60°C. Es&a mezcla se 
d es tiló  después a presión atm osférica a 105°C. El r e s i ­
duo se enfrió  a 50°C y se agregaron 200 mi de metanol,

5 y después la  mezcla se enfrió  a 10°C. La mazóla en fria ­
da se agitó  durante 1 hora, se f i l t r ó ,  y la  to r ta  del 
f i l t r o  se lavó oon $0 mi más de metanol. El residuo se 
hizo lodo en 200 mi de metanol, se enfrió  a 15°C y se 
agregaron 7 g de Isopropilam ina. Esta mezcla se agitó  

10 durante media hora, se f i l t r ó ,  y e l residuo se lavó con 
100 mi de metanol. Los f i l tra d o s  metanóllcos se combina­
ron y e l metanol se d e s tiló  a una temperatura de 70°C.
Al residuo se le  agregaron 40 mi de agua y e l metanol re ­
sidual se separó despuás bajo vacio hasta que la  tempe- 

15 ra tu ra  y e l residuo en e l reo ip len te  alcanzó 75^0. Se ob 
tuvieron.de este  residuo, 38 g más de N -fosfonom etilgli- 
cina oomo una soluoión de sa l de isopropilamina arro jan­
do un a n á lis is  de 33,8% de N -fosfonom etilglioina.

de 98% en.un rec ip ien te  de reacción adecuado, y se calen­
taron a 100°C. Se agregaron 22,8 g de áoido N-fosfonome- 
tllim lnod iaoático  durante un periodo de 1,5 horas mien­
tra s  se mantenía la  temperatura a 100-110°C. La mezcla 

25 re su ltan te  se calentó a 110-115°C durante 15 minutos, se

EJEMPLO 2
20 Se cargaron 30 g de ácido su lfúrico

15-3*73Ec 8
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diluyó con aproximadamente 50 mi de agua, se enfrió  y 
se agregó una solución de 24 g de hidróxido de sodio y 
50 mi de agua para l le v a r  e l  pH a 2,2. La mezcla se eva 
poró a UOoc bajo vacío para producir un sem isólido.

5 Se agregaron 50 mi de metanol y l a  mezcla re su ltan te  
se f i l t r ó ,  y la  to r ta  de3 " l i tro  se lavó con 25 mi más 
de metanol. El sólido  se secó a lOOec para producir 57 
g de un m aterial que a rro jó  un a n á lis is  de 22,%  de N- 
-fosfonom etilglicina,.

10 EJEMPLO 3
En un rec ip ien te  de reacción adecua­

do se cargaron 150 g de ácido su lfúrico  fumante a l  5%, 
y e l ácido se calentó a 110°C. Se agregaron después a l 
ácido calentado, 50 g de ácido N-fosfonometiliminodiacé- 

15 tico  durante un período de 1 hora, mientras se mantenía 
l a  temperatura en 110°C. La mezcla se calentó después 
media hora más a HOCO. En este  punto, una pequeña mues­
t r a  colocada en e l  d ispositivo  de espectros de resonan­
c ia  magnética nuclear demostró que no permanecía ninguna 

20 cantidad de m aterial de p a rtid a  de ácido fosfonometilimino 
d iacético . Se tomó una porción de esta  mezcla de reacción 
pesando 167 g, y se agregaron 200 mi de agua, mientras se 
mantenía la  temperatura por debajo de 30° C. La mezcla re ­
su ltan te  se tra tó  con vapor a 432 mm de mercurio y hasta 

25 una temperatura de 100°C. A es ta  mezcla de reacción se le

15. 3.73FC -  9 -



412851
agregaron 300 mi de isopropanol y l a  mezcla se en frió .
Se agregaron 50 mi de agua y la  mezcla se f i l t r ó ,  y 
e l residuo se seoó para producir 21 g de un m aterial 
que arro jó  un a n á lis is  de $2% de N -fosfonom etilglici- 

5 na.
El f i l tr a d o  isopropanólico an te rio r 

se d e s ti ló 'a  105°C. Al residuo resu ltan te  se le  agrega­
ron 200 g de hidróxido de sodio como una solución al 
50% en agua para a ju s ta r  e l pH a 2 ,5 . La mezcla se de^

10 t i l ó  después a 105°C, se agregaron 200 g de metanol, y 
se enfrió  y se f i l t r ó .  La to r ta  del f i l t r o  se lavó con 
metanol y se agregó a una mezcla de 200 mi de metanol 
y 4 g de isopropilam ina. El lodo se f i l t r ó  y e l f i l t r a ­
do metanólico se d e s tiló  para dar 14 g de un residuo 

15 que se d isolvió  en 14,5 g de agua. Este dió 28,5 g de 
una solución conteniendo 30% de N -fosfonom etilglicina.

EJEMPLO 4
En un rec ip ien te  de reacción adecuado 

se agregaron 150 g de ácido su lfú rico  a l  $8%. El ácido 
20 su lfú rico  se calentó a 900C, y se añadieron 75 6 úe áci­

do N-fosfonometlliminodiacético durante un periodo de 1 
hora. La mezcla se calentó a 100SC durante 2 horas más. 
Esto dió 220,5 g de una soluolón que arro jó  un an á lis is  
de 22,36% en peso de N-fosfonom etilglicina por espectros 

25 de absorción u ltra v io le ta .

15. 3.73 -  10 -FC
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EJEMPLO 5
Se introdujeron 150 g de ácido su lfú rico  

fumante a l 5% en un rec ip ien te  de reacción de v id rio  
equipado con un agitador y un termómetro. El ácido su l- 

5 fúrico  fumante se calentó a 110°C y se agregaron 70 g 
de ácido N-fosfonometiliminodiacético durante un perío  
do de 1 hora m ientras se mantenía l a  temperatura en HOOC, 
La mezcla de reacción se calentó a 1100C durante 1 hora 
más, en cuyo tiempo e l  a n á lis is  de espectro de resonan- 

10 cia magnética nuclear demostró que no permanecía ningu­
na cantidad del ácido N-fosfonometiliminodiacético de 
p a rtid a . El a n á lis is  de l a  mezcla de reacción (214 g, 
con un a n á lis is  arrojado de 22,35%) mostró que se hahla 
obtenido 95)3% de rendimiento de N -fosfonom etilglicina.

15 EJEMPLO 6
Se cargaron 20 g de ácido N-fosfonometilimi- 

nodiacáti jo y 36 g de ácido clo rh ídrico  concentrado en 
una ampolleta de v id rio  y la  ampolleta se se l ló . La am­
p o lle ta .y  sus contenidos se calentaron a 150°C durante 

20 16 horas. La ampolleta se e n frió , se abrió  y los conteni­
dos se f i l t r a r o n  a través de carbón vegetal. El f i l t r a d o  
se evaporó a semisequedad y después se hizo lodo con 30 

g de acetona. El lodo con acetona se f i l t r ó  y e l  sólido 
se secó para producir 14 g de un sólido iden tificado  co- 

25 mo N -fosfonom etilglicina.

2 0

15. 3.73FC
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EJEMPLO 7
Se cargaron 30 g de ácido N-fosfonometi- 

liminodiacátioo y 40 g de ácido sulfúrioo concentrado en 
un recipiente de reacción adecuado. La mezcla se calentó 

5 entre 100 y HOOC durante 1,5 horas. Se agregaron después 
40 mi de agua y la  mezcla se calentó a 100°C. La mezcla de 
reacción se enfrió a 10SC y se neutralizó con una solu­
ción al 50% de hidróxido de sodio en agua, a un pH de 1 ,5 , 
precipitando un sólido durante la  neutralización. La mez- 

10 ola se enfrió despuás y e l sólido se separó por filtrac ión  
y despuás se secó para producir 25,1 g del sólido que arro 
jo un análisis de 47,9% de N-fosfonometilglicina.

EJEMPLO 8
Una solución de 23 g de ácido N-fosfono- 

15 metilimlnodlaoátioo en 40 g de áoido sulfúrioo al 75% se 
calentó entre 145 y 155*C durante 2 horas. Se agregaron 
agua e hidróxldo de sodio para ajustar e l pH a 1,8 y por 
reposo, se separó N-fosfonom etilglicina, (15,7 g, análi­
s is  de 43%)*

20 EJEMPLO 9
Una solución de ácido N-fosfonometilimi- 

nodiacático en ácido clorhídrico concentrado, conteniendo 
un equivalente de ácido yodhldrico, se calentó a 1500C 
durante 8 horas en un tubo de vidrio sellado. El análi- 

25 s is  de resonancia magnátioa nuolear demostró la  presencia

15..3.73 -  12 -
FC



de N -fosfonom etilglicina, ácido g lioó lico  y Acido acá 
tic o .

* Cuando se omitió e l Acido clorhídrico
del experimento an te rio r, se produjo N-fosfonometll- 
g lic in a .

EJEMPLO 10
Una solución de ácido N -fosfonom etill- 

mlnodiacátlco en Acido hromhídrioo a l 47% se calentó a 
150°C durante 8 horas en un tuho de v id rio  se llado . El 
a n á lis is  de resonancia magnótioa nuclear demostró la  
presencia de N-fosfonom etllglioina, Acido g lioó lico  y 
Acido bromoacático.

La presente so lic itu d  que corresponde 
a la  presentada en Estados Unidos de América, el 22 de 
Marzo de 1.972, bajo e l número 236. 769, se acoge a los 
beneficios del a rtícu lo  51 del vigente E statu to  sobre 
Propiedad In d u s tr ia l.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invención propia y nueva

13



1
que se presentan para que sean objeto de esta  solicitud  
de Patente de Invención en EspaKa, por VEINTE aRos, son 
lo s  que se recogen en las reivindicaciones siguientes;

1 6 .-  Un procedimiento para la  pro- 
5 ducción de N-fosfonom etilglicina, que comprende poner en 

contaoto deido N-fosfonometilimlnodiacético con un ácido 
fuerte que tiene una pKa de menos de 2, 2, dicho contaoto 
realizándose a una temperatura de aproximadamente 703C a 
aproximadamente 2003C.

10 * 2 6 .- El procedimiento de la  reivindi­
cación 16, en donde la  temperatura es de 803C a 1503C.

36, -  El procedimiento de la  reivindi­
cación 16, en donde e l ácido fuerte tiene una pKa de me­
nos de 1 , 5*

1$ 46. -  El procedimiento de la  reivindi­
cación 36, en donde la  temperatura es de 80CC a 1503C.

§ a .- El procedimiento de la  reivindi­
cación 16, en donde e l  ácido fuerte tiene una pKa de me­
nos de 1.

20 6 e .-  El procedimiento de la  reivindi­
cación 5", en donde la  temperatura es de 803C a 1503C.

7 6 .- El procedimiento de la  reivindi­
cación 16, en donde e l ácido fuerte es un ácido inorgáni­
co.

2$ 8 6 .- El procedimiento de la  reiv in d i-

15. 3.73FC
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cación 76, en donde e l ácido inorgánico es ácido halo- 
genhidrico.

$&,- El procedimiento de la  re iv in ­
dicación 7&, en donde e l ácido inorgánico es ácido su l-  

3 fúrico..
106.- El procedimiento de la  re iv in ­

dicación 76, en donde el ácido Inorgánico es ácido su l­
fú rico  fumante.

116.- El procedimiento de la  re iv in - 
10 dicación 106, en donde la  temperatura es de 80°C a 150°C.

126.- El procedimiento de la  re iv in ­
dicación 106, en donde dicho ácido su lfú rico  fumante con­
tiene  de 1 a 20% de trióxido de azufre.

136.- El procedimiento de la  re iv ind i 
15 cación 126, en donde dicho ácido su lfúrico  fumante con­

tiene de 2 a 8% de trióx ido  de azufre.
146.- El procedimiento de la  re iv in ­

dicación 126, en donde l a  temperatura es de 800C a 1500C.
156.- UN PROCEDIMIENTO PARA LA PRO- 

20 DUCCION DE N-FOSFONCMETILGLICINA.
Tal y como se ha descrito  en la  Memo­

r ia  que antecede y para los fin es  que se han especificado.

15. 3.73FC -  15 -
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. Esta Memoria consta dé d iec ise is  hojas

e sc rita s  a máquina por una so la  oara.
26 &  1973

. , Madrid,

P.A.

15. 3.73 FC -  16 -
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