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(57)摘要

本公开的烷基胺组合物的特征在于，包含

99.5体积％以上的下述通式(1)所示的烷基胺，

且包含10质量ppm以上且100质量ppm以下的水

分。(通式(1)中N为氮原子。R1为任选具有环、杂

原子或卤素原子的碳数1～10的烃基。R2和R3各

自独立地为氢原子，或者为任选具有环、杂原子

或卤素原子的碳数1～10的烃基。其中，烃基的碳

数为3以上的情况下，任选形成支链结构或者环

状结构。烃基的杂原子为氮原子、氧原子、硫原子

或磷原子。进而，R1与R2均为碳数1以上的烃基的

情况下，R1与R2任选直接键合而形成环状结构。

进而，R1或R2由双键直接键合而形成环状结构的

情况下，任选形成芳香环而R3不存在。另外，R1、R2

和R3任选为相同的烃基或不同的烃基。另外，R1

在与氮原子键合的α位的碳上具有一个以上的

氢原子。)。

权利要求书1页  说明书7页

CN 115697964 A

2023.02.03

CN
 1
15
69
79
64
 A



1.一种烷基胺组合物，其特征在于，包含99.5体积％以上的下述通式(1)所示的烷基

胺，且包含10质量ppm以上且100质量ppm以下的水分，

通式(1)中N为氮原子，R1为任选具有环、杂原子或卤素原子的碳数1～10的烃基，R2和R3

各自独立地为氢原子，或者为任选具有环、杂原子或卤素原子的碳数1～10的烃基，其中，烃

基的碳数为3以上的情况下，任选形成支链结构或者环状结构，烃基的杂原子为氮原子、氧

原子、硫原子或磷原子，进而，R1与R2均为碳数1以上的烃基的情况下，R1与R2任选直接键合

而形成环状结构，进而，R1或R2由双键直接键合而形成环状结构的情况下，任选形成芳香环

而R3不存在，另外，R1、R2和R3任选为相同的烃基或不同的烃基，另外，R1在与氮原子键合的α

位的碳上具有一个以上的氢原子。

2.根据权利要求1所述的烷基胺组合物，其中，所述通式(1)中，R2和R3为氢原子。

3.根据权利要求1或2所述的烷基胺组合物，其中，所述通式(1)中，R1为不具有杂原子和

卤素原子的烃基。

4.根据权利要求1～3中任一项所述的烷基胺组合物，其中，所述通式(1)中，R1的碳数为

3～6。

5.根据权利要求1所述的烷基胺组合物，其中，所述烷基胺为正丁基胺。

6.根据权利要求1～5中任一项所述的烷基胺组合物，其还包含1体积ppm以上且1000体

积ppm以下的氧。

7.根据权利要求1～6中任一项所述的烷基胺组合物，其中，包含99.9体积％以上的所

述烷基胺。

8.一种烷基胺组合物的保存方法，其特征在于，包括如下工序：

填充工序，将权利要求1～7中任一项所述的烷基胺组合物填充至容器；和，

保存工序，将填充有所述烷基胺组合物的容器以10℃以上且45℃以下保存。

9.根据权利要求8所述的烷基胺组合物的保存方法，其中，所述保存工序中，即使以25

℃保存1个月，亚胺化合物的增加量也为100体积ppm以下。

10.根据权利要求8或9所述的烷基胺组合物的保存方法，其中，所述容器为不锈钢

(SUS)制、锰钢制、镍钢制、或铬钼钢制的容器。
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烷基胺组合物和该烷基胺组合物的保存方法

技术领域

[0001] 本公开涉及烷基胺组合物和该烷基胺组合物的保存方法。

背景技术

[0002] 以正丁基胺为代表的烷基胺被用于药品制造工序、半导体器件制造工序。期望这

种药品制造工序、半导体器件制造工序中使用的原料的纯度尽可能高。

[0003] 另一方面，烷基胺在保存中大多引起着色、纯度的降低。作为防止这种保存中发生

着色的情况的方法，专利文献1中公开了如下方法：通过在芳香族胺中添加肼等从而稳定

化，来防止着色。

[0004] 现有技术文献

[0005] 专利文献

[0006] 专利文献1：日本特开平3‑287566号公报

发明内容

[0007] 发明要解决的问题

[0008] 然而，专利文献1中记载的方法中，在成为保存对象的化合物中添加了包含肼的添

加剂，因此，将包含上述添加剂本身、衍生自添加剂的物质的上述胺组合物用于药品等的制

造工序时，存在有可能制造不符合要求特性的制品的问题。

[0009] 本公开鉴于上述课题，其目的在于，提供：包含少量的药品等的制造工序中不易成

为问题的成分、保存稳定性优异、通过长期保存杂质也不易增加的烷基胺组合物和该烷基

胺组合物的稳定的保存方法。

[0010] 用于解决问题的方案

[0011] 本发明人等进行了深入研究，结果发现：在烷基胺的长期保管中，生成亚胺是纯度

降低的原因；和，烷基胺包含微量的水的情况下，能够抑制长期保存期间中亚胺的生成所导

致的纯度降低，包含水的杂质的总量也变少，至此完成了本公开。

[0012] 即，本公开的烷基胺组合物的特征在于，包含99.5体积％以上的下述通式(1)所示

的烷基胺，且包含10质量ppm以上且100质量ppm以下的水分。

[0013]

[0014] (通式(1)中N为氮原子。R1为任选具有环、杂原子或卤素原子的碳数1～10的烃基。

R2和R3各自独立地为氢原子，或者为任选具有环、杂原子或卤素原子的碳数1～10的烃基。其

中，烃基的碳数为3以上的情况下，任选形成支链结构或者环状结构。烃基的杂原子为氮原

子、氧原子、硫原子或磷原子。进而，R1与R2均为碳数1以上的烃基的情况下，R1与R2任选直接

键合而形成环状结构。进而，R1或R2由双键直接键合而形成环状结构的情况下，任选形成芳
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香环而R3不存在。另外，R1、R2和R3任选为相同的烃基或不同的烃基。另外，R1在与氮原子键合

的α位的碳上具有一个以上的氢原子。)

[0015] 根据本公开的烷基胺组合物，上述烷基胺组合物中包含10质量ppm以上且100质量

ppm以下的水分，因此，可以长期地抑制作为杂质的亚胺的生成。另外，上述烷基胺组合物包

含10质量ppm以上且100质量ppm以下的水分，但即使在药品等的制造工序中使用上述烷基

胺组合物的情况下，也不太可能由于极其微量的水分而制造不符合要求特性的制品。另一

方面，通过含有上述水分，从而能够抑制有可能制造不符合要求特性的制品的亚胺的生成。

进而，即使认为水为有可能成为问题的杂质的情况下，包含水的杂质的总量也变少，可以适

合作为药品等使用。

[0016] 上述烷基胺组合物包含低于10质量ppm的水分的情况下，变得不易抑制亚胺的生

成，亚胺的含有比例增加，因此，用于药品等的制造工序的情况下，可能会对制品特性造成

影响。另一方面，上述烷基胺组合物包含超过100质量ppm的水分时，可以减少亚胺的含有比

例，但作为制造药品等时的原料使用的情况下，产生水分本身可能会对制品特性造成影响。

[0017] 本公开的烷基胺组合物中，期望上述烷基胺为正丁基胺。

[0018] 上述烷基胺组合物中，上述烷基胺如果为正丁基胺，则能够作为药品制造用的原

料、最适于制造半导体器件时的化合物使用。

[0019] 本公开的烷基胺组合物可以还包含1体积ppm以上且1000体积ppm以下的氧。

[0020] 本公开的烷基胺组合物还包含1体积ppm以上且1000体积ppm以下的氧，由于以上

述的范围包含水分，因此，也可以长期地抑制亚胺的生成。

[0021] 本公开的烷基胺组合物中，难以使氧的含有比例低于1体积ppm，另一方面，氧的含

有比例如果超过1000体积ppm，则水分的含有比例即使为上述范围，亚胺的含有比例也会变

多，在用作制造药品等时的原料的情况下，亚胺本身可能会对制品特性造成影响。

[0022] 本公开的烷基胺组合物期望包含上述99.9体积％以上的烷基胺。

[0023] 本公开的烷基胺组合物中，如果包含上述99.9体积％以上的烷基胺，则烷基胺的

纯度高，且可以长期地减少杂质的含量，可以更适合作为药品等使用。

[0024] 本公开的烷基胺组合物的保存方法的特征在于，包括如下工序：填充工序，将上述

烷基胺组合物填充至容器；和，保存工序，将填充有上述烷基胺组合物的容器以10℃以上且

45℃以下保存。

[0025] 根据本公开的烷基胺组合物的保存方法，包括如下工序：将烷基胺组合物填充至

容器的填充工序；和，将填充有上述烷基胺组合物的容器以10℃以上且45℃以下保存的保

存工序，使用本公开的烷基胺组合物作为烷基胺组合物，保存时的容器的温度也为10℃以

上且45℃以下，因此，可以历经长时间地抑制亚胺的生成。

[0026] 本公开的烷基胺组合物的保存方法中，以低于10℃保存填充有烷基胺组合物的容

器时，用于冷却的费用增大，故不理想。另一方面，想要以超过45℃的温度保存填充有烷基

胺组合物的容器时，变得容易生成亚胺，故不理想。

[0027] 本公开的烷基胺组合物的保存方法中，即使以25℃保存1个月，也可以使亚胺化合

物的增加量为100体积ppm以下，长时间保存中也能够抑制亚胺的生成。

[0028] 本公开的烷基胺组合物的保存方法中，期望上述容器为不锈钢(SUS)制、锰钢制、

镍钢制、或铬钼钢制的容器。
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[0029] 本公开的烷基胺组合物的保存方法中，上述容器如果为不锈钢(SUS)制、锰钢制、

镍钢制、或铬钼钢制的容器，则上述容器具有充分的机械强度，因此，能安全地保存，另外，

也基本没有杂质自容器溶出，因此，即使长期地保存上述烷基胺组合物，也能够抑制亚胺等

杂质的增加。

[0030] 发明的效果

[0031] 根据本公开的烷基胺组合物，上述烷基胺组合物包含极其微量的水分，但由于微

量的水分而制造不符合要求特性的制品的可能性小，能够抑制有可能长期用于药品等的制

造工序时制造不符合要求特性的制品的亚胺的生成。进而，即使认为水为有可能成为问题

的杂质的情况下，包含水的杂质的总量也变少，可以适合作为药品等使用。

具体实施方式

[0032] 以下，对本公开详细地进行说明，但以下中记载的技术特征的说明是本公开的实

施方式的一例，不限定于这些具体内容。在其主旨的范围内可以进行各种变形而实施。

[0033] 本公开的烷基胺组合物的特征在于，包含99.5体积％以上的下述通式(1)所示的

烷基胺，且包含10质量ppm以上且100质量ppm以下的水分。

[0034]

[0035] (通式(1)中N为氮原子。R1为任选具有环、杂原子或卤素原子的碳数1～10的烃基。

R2和R3各自独立地为氢原子，或者为任选具有环、杂原子或卤素原子的碳数1～10的烃基。其

中，烃基的碳数为3以上的情况下，任选形成支链结构或者环状结构。烃基的杂原子为氮原

子、氧原子、硫原子或磷原子。进而，R1与R2均为碳数1以上的烃基的情况下，R1与R2任选直接

键合而形成环状结构。进而，R1或R2由双键直接键合而形成环状结构的情况下，任选形成芳

香环而R3不存在。另外，R1、R2和R3任选为相同的烃基或不同的烃基。另外，R1在与氮原子键合

的α位的碳上具有一个以上的氢原子。)

[0036] 根据本公开的烷基胺组合物，上述烷基胺组合物中包含10质量ppm以上且100质量

ppm以下的水分，因此，可以长期地抑制作为杂质的亚胺的生成。另外，上述烷基胺组合物包

含10质量ppm以上且100质量ppm以下的水分，但将上述烷基胺组合物用于药品等的制造工

序的情况下，制造由于极其微量的水分而不符合要求特性的制品的可能性也小。另一方面，

通过含有上述水分，从而能够抑制有制造不符合要求特性的制品的可能性的亚胺的生成。

进而，即使认为水为有成为问题的可能性的杂质的情况下，包含水的杂质的总量也变少，可

以适合作为药品等使用。

[0037] 上述通式(1)所示的烷基胺中，作为上述烃基中任选包含的卤素原子，可以举出氟

原子、氯原子、溴原子或碘原子。进而，碳数3以上的情况下，烃基可以为异丙基等具有支链

的烃基，也可以为苯基等芳香族系烃基、芳香族以外的任选包含共轭双键的环己基等脂环

系烃基。上述通式(1)所示的烷基胺可以为具有五元环结构或六元环结构的杂环式胺。

[0038] 作为上述烷基胺的例子，对于叔胺，可以举出三甲基胺、三乙基胺、二甲基乙基胺

或二乙基甲基胺。
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[0039] 作为上述烷基胺的例子，对于仲胺，可以举出二甲基胺、二乙基胺、二‑正丙基胺、

二异丙基胺、二丁基胺、N‑甲基乙基胺、N‑甲基丙基胺、N‑甲基丁基胺或N‑甲基戊基胺。

[0040] 作为上述烷基胺的例子，对于杂环式胺，可以举出吡咯烷、哌啶、哌嗪、吡啶或吡

嗪。

[0041] 作为上述烷基胺的例子，对于伯胺，可以举出甲基胺、乙基胺、正丙基胺、异丙基

胺、正丁基胺、仲丁基胺、异丁基胺、正戊基胺、正己基胺或正庚基胺。

[0042] 上述通式(1)中，R2和R3优选为氢原子。另外，上述通式(1)中，R1优选为不具有杂原

子和卤素原子的烃基。

[0043] 另外，上述通式(1)中，R1为碳数1～10的烃基、优选碳数1～7的烃基、更优选碳数3

～6的烃基。

[0044] 因此，作为上述烷基胺，优选正丙基胺、异丙基胺、正丁基胺、仲丁基胺或异丁基

胺，特别优选正丁基胺。

[0045] 上述烷基胺组合物为正丁基胺组合物的情况下，期望异丁基胺等正丁基胺以外的

烷基胺的含有比例为0.05体积％以下。正丁基胺以外的烷基胺的含有比例如果多，则有可

能在药品等的制造工序中制造不符合要求特性的制品。

[0046] 本公开的烷基胺组合物是包含上述通式(1)所示的烷基胺99.5体积％以上的、高

纯度的烷基胺组合物，但期望包含上述99.9体积％以上的烷基胺，特别期望包含99.95体

积％以上。上述烷基胺组合物如果为更高纯度，则可以更适合用于药品制造工序、半导体器

件制造工序中。

[0047] 本公开的烷基胺组合物包含10质量ppm以上且100质量ppm以下的水分，但期望包

含30质量ppm以上且80质量ppm以下的水分。这是由于能够进一步抑制亚胺的生成。通过蒸

馏等而纯化的烷基胺中，有时包含低于10ppm的水分，但该情况下，通过添加超纯水等水分，

从而调整水分含有比例。此时，期望要添加的水分的溶存氧事先用氮鼓泡等预先去除。

[0048] 本公开的烷基胺组合物可以包含1体积ppm以上且1000体积ppm以下的氧，也可以

包含10体积ppm以上且100体积ppm以下的氧。

[0049] 烷基胺在长期保存中容易生成亚胺，但此时同时也生成水。在烷基胺组合物的保

存过程中生成的亚胺是具有碳氮双键(C＝N)的化合物，同时也生成水(H2O)，因此推断烷基

胺组合物中所含的氧与胺发生反应，生成了亚胺。因此，认为烷基胺组合物中的氧少时不易

生成亚胺，但难以使氧的含有比例低于1体积ppm。另外，烷基胺组合物中，即使以1000体积

ppm以下的比例包含氧，通过使烷基胺组合物中的水分的含有比例为10质量ppm以上且100

质量ppm以下，从而也可以可靠地抑制亚胺的生成。

[0050] 上述烷基胺组合物中，可以包含烷基胺、水分、氧以外的其他杂质。作为其他杂质，

可以举出非活性气体、氮气等。这些杂质的含有比例期望20体积ppm以下。

[0051] 接着，对上述烷基胺组合物的保存方法进行说明。

[0052] 本公开的烷基胺组合物的保存方法的特征在于，包括如下工序：填充工序，将本公

开的上述烷基胺组合物填充至容器；和，保存工序，将填充有上述烷基胺组合物的容器以10

℃以上且45℃以下保存。

[0053] 本公开的烷基胺组合物的保存方法中，作为填充工序，将上述烷基胺组合物填充

至容器。
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[0054] 此时，期望以液体的状态填充。本公开的烷基胺组合物在上述温度下基本为液体，

因此，可以以液体的状态填充至保存容器。本公开的烷基胺组合物即使在常温下为气体，通

过在施加了压力的状态下进行填充，从而也能够液化。该情况下，由于蒸气压不太高，因此，

通常可以使用泵等安全地填充至储气罐等中使用的金属制的容器中。

[0055] 填充上述烷基胺组合物的容器没有特别限定，例如可以举出不锈钢(SUS)制、锰钢

制、镍钢制、铬钼钢制的容器等。

[0056] 将上述烷基胺组合物填充至容器后保存时，将填充有烷基胺组合物的容器以10℃

以上且45℃以下保存。

[0057] 想要使保存时的温度低于10℃时，需要将保存容器冷却至低于10℃，用于保存的

费用增大，故不优选。另一方面，保存时，如果设定为超过45℃的温度，则需要加热，耗费用

于加热的费用，亚胺也变得容易生成，故不优选。

[0058] 保存工序中，只要在能在室温附近的温度下保存的保存库中，保存填充有烷基胺

组合物的容器就没有问题，但优选保存在能在25℃左右的恒温下保存的保存库。

[0059] 本公开的烷基胺组合物中，即使以25℃保存1个月，亚胺化合物的增加量也可以为

100体积ppm以下。因此，根据本公开的烷基胺组合物的保存方法，即使为长时间的保存，也

可以充分地抑制亚胺的生成。

[0060] 将上述烷基胺组合物以25℃保存1个月时，亚胺化合物的增加量期望为80体积ppm

以下，更期望为30体积ppm以下。

[0061] 保存填充有烷基胺组合物的容器规定的时间后，用于实际时，将保存有烷基胺组

合物的容器转移至现场后，将上述容器加热至烷基胺组合物的沸点或接近于沸点的温度，

从而使其气化形成气体组合物，可以借助配管等供给至目标装置。另外，保存本公开的烷基

胺组合物后，可以直接将烷基胺组合物以液体取出，借助配管等供给至目标装置。

[0062] 保管场所与制造装置等接近的情况下，如果事先将保存容器与制造装置等用配管

连接，则可以适宜将本公开的烷基胺组合物供给至制造装置等。

[0063] 作为上述容器的加热手段，例如可以举出用有罩加热器覆盖容器的方法；用热水、

蒸气等热介质流通的夹套覆盖容器的方法等。

[0064] 气体组合物的流量根据规定的装置的构成而不同，没有特别限定，但气体组合物

的流量的控制例如可以利用质量流量控制器等而进行。

[0065] 实施例

[0066] 以下，示出更具体地公开了本公开的实施方式的实施例。需要说明的是，本公开不

仅限定于这些实施例。

[0067] [实施例1]

[0068] 将包含正丁基胺的原料蒸馏，从而得到纯度为99.99体积％、水分量为8质量ppm的

正丁基胺组合物。认为，氧浓度为1体积ppm以上且1000体积ppm以下。此处，氧浓度可以通过

如下方式计算，使用气相色谱分析装置(GC‑2030、株式会社岛津制作所制、检测器：FID)实

施液相分析，由亚胺化合物的含量进行换算，从而计算。具体而言，可以根据由2mol的丁基

胺与1mol的O2生成1mol的亚胺化合物的推测机制计算出氧浓度。

[0069] 之后，添加超纯水，制备水分含有比例为50质量ppm的正丁基胺组合物。需要说明

的是，超纯水中的溶存氧的量小至能忽视的程度，因此，各实施例中正丁基胺组合物的氧浓
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度基本相同。

[0070] 将通过上述制备得到的正丁基胺组合物0.9L在室温下填充至SUS制1L的容器中，

以25℃保管。

[0071] 之后，每隔1个月进行内部的正丁基胺组合物的取样，利用使用了气相色谱分析装

置(GC‑2030、株式会社岛津制作所制、检测器：FID)的气相色谱仪，测定正丁基胺的纯度和

亚胺化合物(N‑丁亚基丁胺)的含有比例。另外，水分含有比例用卡尔费歇尔水分计(设备：

京都电子制MKC‑610)测定。将结果示于表1。

[0072] [表1]

[0073]

[0074] [实施例2]

[0075] 通过添加超纯水，从而制备水分含有比例为90质量ppm的正丁基胺组合物，除此之

外，将与实施例1同样地通过制备得到的正丁基胺组合物在室温下填充至容器，以25℃保

管。然后，每隔1个月利用气相色谱仪测定正丁基胺组合物中的正丁基胺的纯度和亚胺化合

物(N‑丁亚基丁胺)的含有比例，用卡尔费歇尔水分计测定水分含有比例。将结果示于表2。

[0076] [表2]

[0077]

[0078] [比较例1]

[0079] 与实施例1同样地将包含正丁基胺的原料蒸馏，从而得到纯度为99.99体积％、水

分量为8质量ppm的正丁基胺后，完全不添加超纯水，除此之外，将与实施例1同样地得到的

正丁基胺组合物0.9L填充至SUS制1L的容器，以25℃保管。

[0080] 之后，每隔1个月利用气相色谱仪测定正丁基胺组合物中的正丁基胺的纯度和亚

胺化合物(N‑丁亚基丁胺)的含有比例，用卡尔费歇尔水分计测定水分含有比例。将结果示

于表3。

[0081] [表3]
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[0082]

[0083] 由表1～表3所示的结果表明：水分的含有比例低于10质量ppm的比较例1中，随着

时间的经过，亚胺化合物的量大幅增加，伴随于此，水分稍增加，而水分的含有比例为10质

量ppm以上的实施例1和2中，亚胺化合物的量迄今为止未大幅增加。如果认为水与亚胺化合

物的合计是杂质的量，则特意添加水时，抑制亚胺化合物的生成，因此，与比较例1相比，实

施例1和2成为杂质的浓度少的结果。

[0084] 本申请将2020年7月3日申请的日本专利申请2020‑115757号作为基础，要求基于

巴黎公约乃至进入的国家中的法规的优先权。该申请的内容其整体作为参照引入至本申请

中。
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