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(54) Zpisob vyroby tetraamidogallitanu sodného

Vyndlez se tykd zplsobu vyroby tetraamidogallitanu sodného ze sodiku, gallia a amoniaku.

Tetraamidogallitan sodny byl pfipraven v malém mnoZstv{ v prostiedd iapalného amoniaku
ze sodfku, gallia a amonisku. Reakce byla provedena v zatavenych sklen&nych zkumavkéch
ve tveru T a reskéni doba byla nikolik dnd (Guarino R., Rouxel J. : C.R.Acad.Sci. Ser.C
264 (17) 1488 (1967); Molinie P. & kol. : Acta Crystallogr. Sect.B 29 (5) 925 (1973)).
Mald reak¥ni rychlost a zpisob proveden{ reakce neumoZfiujf provedeni piipravy tetraamido~

gallitanu sodného ve vEtdim méF{tku.

Uvedené nedostatky odstranuje vynélez zplsobu vyroby tetraamidogallitanu sodného ze so-
dfku, gallia v prebytku a kapalného amoniaku,. podle kterého miniméln{ mnoZstvi amdniéku
na predloZeny sodik je molérnd 10 : 1 a reakce se provede za p¥{tomnosti iontu piechodové-
ho kovu, napr{klad v prftomnosti chloridu Zelezitého. ’

Vyhodou spisobu podle vynédlezu je, Ze se reak¥ni doba pfipravy tetrasmidogallitanu sod-
ného zkrét! nae n&kolik hodin. Reakin{ teplota se udriuje v rozmezi 50 a% 60 % . Mnoistwi
iontu piechodového kovu se pohybuje v rozmez{ 0,01 a% 0,6 g na 1 mol tetraamidogallitanu
sodného. Iont pfechodového kovu se pridévé nejvyhodn&ji ve form® halogenidu nebo esteru.

Takto ziskany tetraamidogallitan sodny lze vyuiit jako surovimu pro pr¥{pravu slouenin
pro elektronické uZely.
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Déle je popséno n¥kolik p¥{kladd proveden{ zplsobu podle vynélesu.

Pfiklad 1 -

Do 200 ml trepaciho autokldvu obsahujfctho 3 ocelové michac{ koule o primiru 1,2 em by-
lo pfedloZeno 2,3 g Na (0,1 mol), 10,5 g gallia (0,15 mol) a 0,06 g chloridu ¥eleszitého.
Autoklév byl po uzavien{ pFipojen kap:lléron k tlakové ampuli s odvéZenym mnoZstvim bezvo-
dého amoniaku (45 g, tj. 2,6 mol), ktery byl pretlalen roszdflem tlaku k reakidn{ smési. Tep-
lota reakinf smési byla udriovéna v rosmmez! 50 af 60 %. Tlak v autoklévu byl odedftdn v
intervalech 20 minut a reakce byla ukoniena po ziskén{ t¥{ stejnych hodnot tlake p¥i kon-
stantni teplotd. Koneény tlek v autoklévu po 9 hodindch doséhl hodnoty 7,1 liP‘n. Po ukon~
den{ reakce byl vypust¥n uvolnidn} vodfk spoleXn¥ s emoniskem a po odpareni vedkerého amo~
niaku byl autokldv otevien a ztuhlé reakdn{ smis byla rozdrcena a plesypéna do sklendného.
extraktoru. Extrakci amoniakem bylo z{skéno 14,1 g bflé krystalické létky o analyse
15,11 % Na, 44,10 % Ga & 34,83 % N; pom¥r Na : Ga ¢ N = 1,04 s 1 : 3,93. VytéZek reakce
na pedloZeny} sodfk byl 92,6 %.

!

P#fkled 2

Do 200 ml tfepaciho autokldvu obsahujfcfho 3 ocelové mighacf koule o prindéru 1,2 cn by=-
lo predloZeno 2,3 g Na (0,1 mol), 10,5 g gallia (0,15 mol) a 0,06 g isopropoxidu titanidi-
tého, Autoklév byl po uszaviens pi‘ipo.jon kapilérou k tlakové ampuli s odvéZenym mnostvim
bezvodého emoniaku (49 g, tj. 2,9 mol), ktery byl pretlafen rosdflem tlaku k reskinf smé-
si. Teplota reakin{ smési byla udrfovéna v rozmez{ 55 az 60 %. Reakce byla ukenSena po
zfskén{ t¥{ stejnych hodnot tlaku pii konstantnf teplotd. Tlek v sutoklévu byl odeditdn
v intervalu 20 minut a po 8,3 hodindch dosshl hodnoty 7,2 MPa. Po ukonSen{ reakoe byl vy
pudtin uvoln¥ny vodik spoledn¥ s amoniskem a po odpafen{ vedkerého amoniaku byi autoklév
otevien a zuthld reakinf sm¥s byla rozdrcena a plesypéna 4o sklendného extraktoru, Bxtrek-
cf amoniakem bylo zfskéno 13,9 g bilé krystalické létky o muynis.zo % Na, 44,22 % Ga
@ 35,11 $ N; pomér Na : Ga ¢t N = 1,04 : 1 : 3,95, Vytdiek reakce na pledloZeny seédfk byl
91,8 %.

Pi{kled 3

Do 200 ml ti‘epac:thq -autokléva obsahujfciho 3 ocelové michacf koule o priméru 1,2 om by~
lo pfedloZeno 2,3 g Na (0,1 mol), 10,5 g gallia (0,15 mol) a 0,06 g chloridu vanadisité-
ho, Autokldv byl po usavienf pfipojen kapilérou k tlakové ampuli s odvt!oxdu; mnoZstvin
bezvodého amonieku (42 g, tj. 2,5 mol), ktery byl pfetladen rosdilem tlaku k reskinf ui-
si, Teplota reakinf sm¥si byla udrifovéna v rosmesi 55 a: 60 C. Reakce byla ukonZens po
sfskénf tf{ stejnych hodnot tlaku pii konstentn{ teploté. Konedn# tlak po 10 hodinéeh do=
sdhl hednoty 6,9 MPa. Po ukonden{ reskce byl vypudtén uvolnlnf vodik opoioenl s amoniskem
a po odpafenf vedkerého amoniaku byl autoklédv otevien a stuhlé reskinf smis byla rozdréena
a plesypéna do sklendného extraktoru. Extrake! amoniskem bylo zfskéno 13,5 g bflé krysta-
lické létky o analyse 15,41 % Na, 44,17 $ Ga a 35,46 g N; pomir Ne : Ga ;: N = 1,06 : 1:
3,99. VyjtéZek reakoe na piedloZeny sodfk byl 90,4 %.
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pREDMET VvYINALEZU

Zplsob wjroby tetrasmidogallitanu sodného ze sodiku, gallia v pfebytku a kapalného amonia-
ku, vyznaleny tim, Z2e minimélng mnofetvi smonisku na predloZeny sodfk je molérnf 10 : 1
a reakce se provede za pritomnosti iontu pfechodového kovu, nap¥iklad v pi{tomnosti chlo-
ridu Zelezitého. | -
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