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2-Ketongulonsyre, dens alkylestere eller salte frem~
stilles ved reduktion af 2,5-diketogluconsyre, alkyl-
estere eller salte deraf med en aminboran med formlen
RIRZNH.Bﬂa, hvor Rl og R2 hver isazr betyder hydrogen
eller alkyl, eller pyridin-boran, idet reduktionen ud-
fpres i oplgsning ved pH = ca. 2-7 og en temperatur
mellem ca. -20% og 70%.

ved fremgangsmiden reduceres 2,5-diketogluconsyren
eller 2,5-diketogluconatet med stor regio~ og stereo-
selektivitet under opndelse af et reaktionsprodukt i det
vasentlige bestdende af 2-ketogulonsyre eller 2-keto-
gulonat, der siledes f£is i hgjt udbytte. Reaktionspro-
duktet er derfor velegnet som mellemprodukt ved frem-
stilling af ascorbinsyre og kan eventuelt anvendes di-
rekte hertil uden mellemliggende isolering.
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Opfindelsen angdr en fremgangsméde til fremstil-
ling af 2-ketogulonsyre, dens alkylestere og salte ved
selektiv reduktion af 2,5-diketogluconsyre, alkylestere
eller salte deraf. 2-Ketogulonsyre er anvendelig som
mellemprodukt ved fremstillingen af ascorbinsyre.

Den fuldstendige reduktion af 2,5-diketoglucon-
syre med et overskud af natriumborhydrid er blevet be-
skrevet som en del af en strukturbestemmelse af syren,
se Agr. Biol. Chem., 28, 819 (1964); J. Biol. Chem.,
204, 34 (1953) og Antonie Van Leeuwenhoeck, 37, 185
(1971). Den katalytiske reduktion af 2,5-diketoglucon-
syre under anvendelse af Raney-nikkel-katalysator og
hydrogen giver et lavt udbytte af en blanding af 2-ke-
togluconsyre og 2-ketogulonsyre med 2-ketogluconsyre
som det vasentlige produkt, Agr. Biol. Chem., 28, 819
(1964) . United States patent nr. 4.159.990 beskriver
en fremgangsmdde til reduktion af et 2,5-diketogluco-
nat med &n akvivalent alkalimetalborhydrid til dannelse
af en blanding af 2-ketogulonsyre og 2-ketogluconsyre.

Det har nu vist sig, at et 2,5-diketogluconat
kan reduceres med stgrre regioselektivitet og stereo-
selektivitet, hvorved der opnds hgjere udbytter af
den ¢nskede 2-ketogulonsyre til péfglgende omdannelse
til ascorbinsyre ved hjalp af et amin-boranreducerende
middel ved en pH mellem ca. 2 og 7. S&ledes kan der
f.eks. opnds udbytter af 2-ketogulonsyre og 2-keto-
gluconsyre pa 94% eller hg¢jere med ca. 96% af produktet
som den gnskede 2-ketogulonsyre ved denne fremgangs-—
m&de. Disse hgjere udbytter kan opnds uden at udfgre
reduktionsreaktionen i narvarelse af et borkompleks-
dannende middel, som er ngdvendigt for optimale udbyt-
ter i alkalimetalborhydridreduktionen. Det har ogsé
vist sig, at 2-ketogulonsyre, der er dannet ved denne
fremgangsmdde, ikke udsattes for yderligere reduktion,
dvs. reduktion af 2-ketogruppen med en middel hastighed
endog i nervaerelse af overskydende amin-boranreduce-
ringsmiddel. 2-Ketogruppen af 2-ketogulonsyre reduce-
res imidlertid hurtigt af et alkalimetalborhydrid,
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hvilket resulterer i udbytter af 2-ketogulonsyre, der
er mindre end detoptimale, ndr det fremstilles ved al-
kalimetalborhydridreduktionen af et 2,5-diketogluconat
og udelukker anvendelsen af overskydende alkalimetal-
bdrhydrid for at forgge reduktions- og omdannelseshastig-
heden af 2,5-diketogluconatudgangsmaterialet. Yderlige-
re er 2,5-diketogluconatet mest stabil under de sure
betingelser, der anvendes i den omhandlede amin-boran-
reduktion.

Opfindelsen angdr en fremgangsmade til frem-
stilling af et 2-ketogulonat, der omfatter reduktion
af et 2,5-diketogluconat med en amin-boran med formlen
RleNH.BH3
en pH mellem ca. 2 og 7 ved en temperatur mellem ca.
~20 til 70°C, hvori R' og R’ hver velges blandt hydro-
gen og alkyl med fra 1 til 4 carbonatomer, og det navn-
te 2,5-diketogluconat valges blandt 2,5-diketoglucon-

eller med pyridin-boran i oplgsning ved

syre, en normal alkylester af nevnte syre, hvori den
navnte alkylgruppe har fra 1 til 4 carbonatomer, og
saltet af den navnte syre med en modion, der valges
blandt et alkalimetal, et jordalkalimetal, ammonium
og tetraalkylammonium med fra 1 til 4 carbonatomer i
hver alkylgruppe.

Foretrukne amin-boranreduceringsmidler med form-
len RleHN.BH3

boran, dimethylamin-boran og t-butylamin-boran. Pyri-

omfatter ammoniak-boran, methylamin-

din-boran er ogsd en foretrukken aminboran.

Omsatningen udfgres fortrinsvis ved temperaturer
i omradet 0 til 25°C, fortrinsvis ved en pH i omrddet
4 til 6. Foretrukne 2,5-diketogluconatudgangsmaterialer
omfatter 2,5-diketogluconsyre, natrium-2,5-diketoglu-
conat, calcium-2,5-diketogluconat og methyl-2,5-diketo-
gluconat.

Den omhandlede fremgangsmdde giver en regio- og
stereoselektiv reduktion af et 2,5-diketogluconat med
en amin-boran. Reaktionsproduktet er i det vasentlige
et 2-ketogulonat, idet der kun dannes mindre mengder,
ca. 2 til 12% af et 2-ketogluconat. Reaktionsproduktet
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er derfor velegnet til fremstilling af ascorbinsyre med
kendte metoder, f.eks. den basekatalyserede lactonise-
ring af de lavere alkylestere af 2-ketogulonsyre. Om
gnsket kan de mindre mangder 2-ketogluconsyre, der er
til stede i reaktionsproduktet, omdannes til erythorbin-
syre ved lignende metoder enten separat eller samtidig
med omdannelsen af 2-ketogulonatet til ascorbinsyre.

2,5-Diketogluconatet, der anvendes som udgangs-
materiale . ifglge opfindelsen, kan enten vare 2,5-dike-
togluconsyre eller salte af syren. Passende salte om-
fatter de,der som modion har et alkalimetal, et jordal-
kalimetal, ammonium og tetraalkylammonium, hvor alkyl-
grupperne har fra 1 til 4 carbonatomer. Anvendelige
som udgangsmateriale til den omhandlede fremgangsméade
er ogsd de normale alkylestere af 2,5-diketogluconsyre,
hvori alkylgruppen har fra 1 til 4 carbonatomer. Som
anvendt i denne beskrivelse og medfglgende krav omfat-
ter udtrykkene 2,5-diketogluconat, 2-ketogulonat og 2~
ketogluconat de frie syrer og passende alkylestere
og salte deraf som beskrevet tidligere. 2,5-Diketoglu-
consyren og saltene deraf kan fremstilles ved en vil-
k&drlig kendt metode. I almindelighed fremstilles 2,5-
diketogluconatet som calciumsaltet i vandig oplgsning
ved garing under anvendelse af fremgangsmader, der er
velkendte inden for geringsindustrien,og kan anvendes
direkte i denne form som udgangsmateriale ved den om-
handlede fremgangsmide. 2,5-Diketogluconatet kan ogsa
fremstilles ved garing i narvarelse af andre ioner
si&som natrium,og det fremkomne natrium-2,5-diketoglu-
conat kan ligeledes anvendes direkte i den omhandlede
fremgangsmdde. Ved en alternativ metode fremstilles
2,5-diketogluconatet pd den sazdvanlige mdde som cal-
cium-2,5-diketogluconatet og omdannes til den gnskede
forbindelse ved tilsetning af et salt, der er effektivt
til at udfelde calcium og efterlade 2,5-diketoglucona-
tet i oplgsning med den ¢gnskede modion. Sdledes kan
f.eks. natrium- eller ammonium-2,5-diketogluconatet

fremstilles ved tilsatning af henholdsvis natrium-
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eller ammoniumcarbonat til en oplgsning af calcium-2,5-
diketogluconat, der er fremstilles ved garing. Calcium
udfeldes som calciumcarbonat, hvilket efterlader 2,5-
diketogluconatet i1 oplgsning med natrium- eller ammo-
niummodionerne. Den frie syre kan ogsd neutraliseres
med et passende hydroxid eller andet salt. Om ¢gnsket
kan 2,5-diketogluconatet isoleres, renses og genop-
lgses.

De normale alkylestere af 2,5-diketogluconsyre,
hvori alkyl har 1 til 4 carbonatomer, kan fremstilles
ved at opvarme en oplgsning af 2,5-diketogluconsyre
eller et passende salt deraf i den passende normale
alkanol ved 50°C til 100°C i narvarelse af en kataly-
tisk mengde stark syre, sdsom koncentreret svovlsyre,
saltsyre, p-toluensulfonsyre og lignende til dannelse
af den tilsvarende alkyl-2,5-diketogluconat-5,5-di-
alkylacetal. Salte af 2,5-diketogluconsyre, der er
passende til fremstilling af estrene pd denne méde,
omfatter alkalimetal-, jordalkalimetal-, ammonium-
og tetraalkylammoniumsaltene,. hvori hver alkylgruppe
i tetraalkylammoniumionen har fra 1 til 4 carbonatomer.
Acetalen hydrolyseres derpd med vandig syre ved en
temperatur mellem ca. -10°% og 30°C til opnaelse af
den ¢nskede alkylester af 2,5-diketogluconsyre. Passen-
de syrer omfatter vandig saltsyre, trifluoreddikesyre,
svovlsyre, sulfonsyreionbytterresiner og lignende.

Safremt der anvendes et alkalimetal-2,5-diketo-
gluconat som udgangsmateriale i den omhandlede amin-
boranreduktionsfremgangsmdde foretrazkkes natriumsaltet.
Et foretrukkent jordalkali-2,5-diketogluconat er cal-
ciumsaltet. Nar der anvendes tetraalkylammoniumsalte
foretrakkes tetramethylammoniumsaltet. Et foretrukkent
alkylesterudgangsmateriale er methyl-2,5-diketogluco-
nat.

Reduktionen af 2,5-diketogluconatet udfgres
ved at bringe en oplgsning af 2,5-diketogluconatet i
kontakt med en effektiv mengde af en amin-boran med

1.2

formlen RTRTHN.BH hvori Rl og R2 er defineret som

3'
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tidligere eller med pyridin-boran. Fortrinsvis udfgres
omsetningen i vandig oplgsning eventuelt indeholdende
organiske medoplgsningsmidler, sasom,men ikke begranset
til, alkanoler med 1 til 4 carbonatomer, alkandioler
med fra 2 til 4 carbonatomer og lignende. Methanol er
et foretrukkent medoplgsningsmiddel. Koncentrationen
af 2,5-diketogluconatet er ikke kritisk, men ligger
fortrinsvis‘mellem ca. 5 og 20 vagt%. Koncentrationen
af 2,5-diketogluconatet, der fremstilles ved garing
er i almindelighed inden for dette omrade og giver
derfor en passende vandig oplgsning af udgangsmateria-
let i den omhandlede fremgangsmide. Nar der anvendes
en alkylester som udgangsmateriale, kan omsatningen
blive udfgrt i anhydride oplgsningsmidler, sdsom alka-
noler iszr methanol. Under alle omstendigheder er det
ikke ngdvendigt, at alt 2,5-diketogluconatet er oplgst
i oplgsningsmidlet, forudsat at en vesentlig del af
udgangsmaterialets materiale er i oplgsning.

Amin-boranerne, der er anvendelige som reduce-
ringsmidler ved den omhandlede fremgangsmide er velkend-
te for fagmanden og er i almindelighed kommercielt til-
gengelige, se f.eks. C. F. Lane, Aldrichimica 6, 51
(1973) . Om ¢nsket kan de fremstilles ved kendte metoder,
f.eks. ved omsatning af diboran med en passende amin
med formlen RlRZNH til dannelse af amin-boranen
RleHN.BH3, idet omsatningen i almindelighed udfgres
ved temperaturer omkring 0°C eller mindre.

Mzngden af amin-boran, der anvendes i reduktions-
reaktionen vil bestemme den mzngde af 2,5-diketoglu-
conatudgangsmaterialet, der er til stede i reaktions-
blandingen, der vil blive omdannet til det ¢nskede reak-
tionsprodukt. Fortrinsvis anvendes tilstrakkeligt amin-
boran til at omdanne alt 2,5-diketogluconatudgangsmate-
rialet, der er til stede i reaktionsblandingen, eftersom
dette vil give optimale udbytter af det ¢gnskede 2-keto-
gulonat, der er velegnet til pédfglgende omdannelse til
ascorbinsyre. Om gnsket kan der imidlertid anvendes

mindre mengder af amin-boranreduceringsmidlet for at
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opnd lavere omdannelse, dvs. reduktion af kun en del
af 2,5-diketogluconatet, der er til stede i reaktions-
blandingen. Uomsat 2,5-diketogluconat kan derpa fgres
tilbage og udsattes for yderligere reduktionsreaktioner.
Det er tilsigtet,at beskrivelsen og de vedhazftede krav
omfatter sdvel de ovennavnte midder at udfgre den om-
handlede opfindelse pa som andre fremgangsmdder til at
udfgre reduktionen,og som er narliggende for fagmanden
sasom, men ikke begranset til, at udfgre reduktionen
som enten en batch- eller kontinuert proces.

Et mol af en amin-boran indeholder tre &kvivalen-
ter hydridion. Sdledes kan der opnds hgje udbytter af
det ¢nskede 2-ketogulonat ved at anvende mellem ca. 0,3
til ca. 0,4 mol, fortrinsvis ca. 0,33 mol, amin-boran
pr. mol 2,5-diketogluconatudgangsmateriale i reaktions-
blandingen. Efter som 2-ketogruppen i produktet 2-keto-
gulonat kun reduceres meget langsomt af overskydende
amin-boranreduceringsmiddel,iszr safremt Rl og R2 begge
er forskellige fra hydrogen, kan der imidlertid om '
gnsket opnds stgrre reduktionshastigheder for 5-keto-
gruppen ved anvendelse af relativt st¢rre mengder re-
duceringsmiddel, f.eks. op til ca. 2 til 3 mol amin-
boran pr. mol 2,5-diketogluconat og anvendelsen af
et sddant overskud sikrer fuldstazndig omdannelse af
2,5-diketogluconatudgangsmaterialet i reaktionsblandin-
gen. Amin-boranreduceringsmidlet kan sattes til oplgs-
ningen af 2,5-diketogluconat enten pa en gang ved re-
aktionens start eller i portioner under reaktionens
forlgb og kan tilsattes enten som fast stof eller som
en oplgsning.

Under reduktionen af 2,5-diketogluconatet med
amin-boranen bgr opl@gsningens pH holdes ved mellem ca.
2 og 7, fortrinsvis mellem ca. 4 og 6. For at holde pH
i det ovennavnte omrdde kan reaktionsblandingen tilsat-
tes en syre sdsom en mineralsyre, f.eks. saltsyre,
svovlsyre, phosphorsyre og lignende eller en organisk
syre sasom en lavere alkylcarboxylsyre, f.eks. en Cl—C6

alkylcarboxylsyre. pH i en vandig oplgsning af natrium-—
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eller calcium-2,5-diketogluconat fremstillet ved ga-
ring er i almindelighed lavere end 5, og en sadan op-
1gsning er derfor velegnet til anvendelse i den omhand-
lede reduktionsproces.

Det tidsrum, der er ngdvendig for at ferdigggre
reduktionen, vil afhenge af temperaturen og de anvendte
mengder af reagenser. I almindelighed vil reaktionsti-
derne imidlertid vare relativt korte, idet reaktionen
i det vasentlige er fardig inden for et tidsrum fra
ca. 15 minutter til ca. 3 timer. Ved afslutning af den
selektive reduktion kan alt uomsat 2,5-diketogluconat
fgres tilbage til yderligere reaktion, eller det kan
fjernes effektivt fra reaktionsblandingen ved opvarmning
med en syre eller base efterfulgt af filtrering.

2-Ketogulonatet, der er fremstillet ved den oven-
nevnte fremgangsmade, kan igsoleres sammen med mindre
mengder af 2-ketogluconatet ved at filtrere reaktions-
blandingen og indstille filtratets pH til mellem ca.

1,5 og 2 ved tilsaetning af en syre sdsom koncentreret
svovlsyre og affiltrering og fjernelse af ethvert dannet
bundfald.Det gnskede produkt kan opsamles ved at fjer-
ne vandet eller vandet og det organiske med. oplgsnings-—
middel f.eks. ved frysetgrring eller opvarmning under
reduceret tryk. Forholdet mellem 2-ketogulonsyre og 2-
ketogluconsyre i blandingen kan bestemmes ved gasvaske-
chromatografi af de pertrimethylsilylerede methylestere
under anvendelse af en fem fods OV-1210 (Ohio Valley
Specialty Co.) s¢jle ved 135°c. Imidlertid kan der an-
vendes andre analysemetoder f.eks. vaskechromatografi
eller tyndtlagschromatografi. Det ved den omhandlede
reduktionsproces dannede 2-ketogulonsyre kan let konver-
teres til ascorbinsyre ved metoder, der er kendte for
fagmanden. De sm& mengder 2-ketogluconat i reaktions-
blandingen kan adskilles f.eks. ved chromatografi og
2-ketogulonatet omdannes til ascorbinsyre. Imidlertid
kan blandingen af 2-ketogulonat, der indeholder sma
mengder 2-ketogluconat anvendes direkte i den efter-
fglgende omsatning, idet 2-ketogluconatet omsattes til
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erythorbinsyre, der kan adskilles fra det dannede ascor-
binsyre. S&ledes kan f.eks. blandingen af 2-ketosyrerne
omdannes til methylestrene ved tilbagesvaling i methanol
i nervarelse af en syrekatalysator séasom saltsyre eller
en sulfonionbytterresin i ca. 3 til 24 timer. Andre
estre kan fremstilles pd denne made under anvendelse
af den passende alkohol. Estrene dannes direkte, nar
en alkylester af 2,5-diketogluconsyre er udgangsmate-
riale for den selektive reduktion:. Blandingen af methyl-
estere kan adskilles og tilbagesvales derpa i methanol
i narvarelse af en base sdsom natriumhydrogencarbonat
i en inert atmosfare. Ved afkgling udfzlder natriumas-
corbat og natriumerythorbat. De rd salte opsamles ved
filtrering, blandes med vand og afioniseres med en kat-
ionbytterresin sdsom Dowex 50 (Dow Chemical Co.).
Vandet fjernes og ascorbinsyre og erythrobinsyre omkry-
stalliseres i methanol-vand til opnéelse af ascorbin-
syre, der indeholder sma mengde erythorbinsyre. Om
gnsket kan ascorbinsyre opnds ved omkrystallisation i
f.eks. en 4:1 methanol-vandoplgsning. Andre passende
oplgsningsmidler eller medoplgsningsmidler kan anvendes
om gnsket. Om gnsket kan methylestrene af 2-ketogulon-
syre og 2-ketogluconsyre adskilles og omdannes til
henholdsvis ascorbinsyre og erythorbinsyre under an-
vendelse af de samme betingelser som beskrevet ovenfor
for blandingen af estrene.

Ascorbinsyre kan ogsd fremstilles selektivt ud-
fra 2-ketogulonatet, der indeholder smé& mengder af 2-
ketogluconatet og som er opndet ved den omhandlede
reduktionsproces ved opvarmning i et passende organisk
oplgsningsmiddel sasom benzen, toluen, xylen og lignen-
de ved ca. 50°C til 130°C, fortrinsvis 60°C til 90°C i
narvaerelse af en syre valgt blandt saltsyre, bromsyre,
svovlsyre og sulfonionbytterresiner sk¢gnt andre lignen-
de syrer kan anvendes. En foretrukkken syre er salt-
syre. Efter opvarmning i et tidsrum af ca. 3 til 12 ti-
mer afhangig af den anvendte reaktion er lactonisering

af 2-ketogulonatet til ascorbinsyre i det vasentlige
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ferdig. Ved denne fremgangsmdde fremstilles erythorbin-
syre ikke udfra de smd mengder 2-ketogluconat, der er
til stede, og denne metode frembyder derfor en enkel
metode til selektivt at danne ascorbinsyre udfra reak-
tionsproduktet fra den omhandlede amin-boranreduktion.

Den omhandlede opfindelse belyses af de fglgende
eksempler. Det bgr imidlertid bemerkes, at opfindelsen
ikke er begranset til de sarlige detaljer i disse ek-

sempler.

Eksempel 1

Til 100 ml 15% (w/v) vandig oplgsning af 2,5-di-
ketogluconsyre ved en temperatur pa 6-8°C og pH 3,0
blev sat 4,6 g (1,07 mol) borandimethylaminkompleks.
Efter en time angav hgjtryksveskechromatografianalyse
(Aminex A-21 resin i formatform, ammoniumformatbuffer
ved pH 5,0),at fuldstandig reduktion var foregaet,
hvorefter der blev sat 30 ml acetone til,og oplgsningen
langsomt haldt over i en opslemning af 150 ml Dowex 50
ionbytterresin (hydrogenform). Efter at hydrogenudvik-
lingen var ophgrt, blev resinen fjernet ved filtrering,
oplgsningsmidlet fjernet ved rotationsfordampning og
resten anbragt i 200 ml vandfrit methanol. Der tilsat-
tes Amberlyst 15 ionbytterresinkatalysator (20 ml hy-
drogenform) ,og methanol/trimethylboratazeotropen blev
afdestilleret ved atmosfaretryk med ledsagende esteri-
ficering af 2-ketogulonsyren. Methanoloplgsningen blev
filtreret og reduceret til 30 ml, hvorefter krystallise-
ring gik igang og ved isolering gav 6,9 g methyl-2-keto-
gulonat (smp. 152-154°C, 1it. 153-154°C). Moderluden
blev inddampet in vacuo til et fast stof, der indeholdt
3,5 g methyl-2~ketogulonat og methyl-2-ketogluconat i
et forhold p& 77:23 {ved glpc analyse af de persilylere-
de methylestere pad en fem fods OV-210 sgjle ved 135°C)
svarende til en total reduktionsstereoselektivitet péd

92:8, 2-ketogulon-: 2-ketogluconsyrer.
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Eksempel 2

Fremgangsmaden fra eksempel 1 blev gentaget,
idet pH blev holdt ved 3,5 med 6 N HCl. Analyse med
hlpc (Dowex 50 ionbytterresin i calciumformen 0,01 M
CaClz—buffer ved pH 8) efter 3 timer ved 0°C viste
b&de 2-ketogulonat og 2-ketogluconat i et forhold pa
94:6. Omsatningen blev behandlet som beskrevet i ek-
sempel og gav efter esterificering en 96:4 blanding
(ved glpc analyse) af methyl-2-ketogulonat og methyl-2-

ketogluconat.

Eksempel 3-22

Reduktionen af natrium-2,5-diketogluconat blev
udfgrt med et antal amin-boraner under forskellige tem-
peratur- og pH-betingelser ved den fglgende fremgangs-
made:

Til en omrgrt oplgsning af 10,5% (w/v) natrium-
2,5-diketogluconat med fastlagt temperatur og pH sattes
den faste amin-boran i én portion. For fuldstandighedens
skyld fglges reaktionerne med hplc analyse (Aminex-25
resin i formatform, ammoniumformatbuffer ved pH 5,3)
og udbytter bestemmes med hplc analyse med indre stan-
dard baseret p& de anvendte hydridakvivalenter. Forholdet
mellem 2-ketogulon- og 2-ketogluconsyre i eksemplerne
3-20 blev bestemt ved omdannelse som beskrevet i eksem-
pel 1 til de tilsvarende methylestere og glpc analyse
af deres tilsvarende pertrimethylsilylerede methyleste-
re. (5 fod OV-210 sgjle ved 135°C). Forhold mellem
2-ketogulon- og 2-ketogluconsyre i eksemplerner 21 til
23 blev bestemt ved omdannelse til ascorbin- og erythor-
binsyre og analyse af deres tilsvarende pertrimethyl-
silylerede methylestere ved glpc analyse som beskre-
vet tidligere.

De opndede resultater var som fglger:
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PATENTIEXKRAYV

1. Fremgangsmdde til fremstilling af et 2=keto-
gulonat, k e ndetegnet ved, at man reducerer
et 2,5-diketogluconat med en amin-boran valgt blandt
de med formlen RlRZHN.BH3 og pyridin-boran i opl@gsning
ved pH mellem ca. 2 og 7 ved en temperatur mellem ca.
-20° til 7OOC, hvori Rl og R2 hver valges blandt hydro-
gen og alkyl med fra 1 til 4 carbonatomer og det navnte
2,5-diketogluconat valges blandt 2,5-diketogluconsyre,
en normal alkylester af den navnte syre, hvori den navn-—
te alkylgruppe har fra 1 til 4 carbonatomer og et salt
af den navnte syre med en modion valgt blandt et alka-
limetal, et jordalkalimetal, ammonium og tetraalkyl-
ammonium med fra 1 til 4 carbonatomer i hver alkylgrup-
pe.

2. Fremgangsméde if@glge krav 1, k ende teg -
nlezt ved, at den navnte amin-boran har formlen

R™R HN.BH3.

3. Fremgangsmdde ifglge krav 2, k end e t e g -
net ved, at Rl og R? hver er hydrogen.

4. Fremgangsmdde ifglge krav 2, k ende t e g -
net ved, at Rl og 32 hver er methyl.

5. Fremgangsmidde ifglge krav 2, k ende teg
net ved, at Rl er t-butyl, og R2 er hydrogen.

6. Fremgangsmdde ifglge krav l, k ende teg

net ved, at den nezvnte amin-boran er pyridin-boran.
7. Fremgangsmdde ifglge krav 1, k end e teg
n et ved, at reduktionen udfgres i vandig oplgsning
ved pH mellem 4 og 6 og en temperatur fra 0% til 25°C.
8. Fremgangsmdde ifglge krav 7, k ende t e g
net ved, at 2,5-diketogluconatet er natrium-2,5-di-
ketogluconat, calcium-2,5-diketogluconat eller methyl-
2,5-diketogluconat i en maengde p& 5 til 20 vagt? af

den navnte oplgsning.
9. Fremgangsmadde ifglge krav 8, k ende t e g -~
net ved, at der anvendes mellem 0,30 og 0,4 mol af
den navnte amin-boran.
10. Fremgangsmdde ifglge krav 9, k en d e te g-
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ne t ved, at den navnte vandige oplgsning indeholder
et medoplgsningsmiddel valgt blandt en alkanol med

fra 1 til 4 carbonatomer og en alkandiol med fra 2 til

4 carbonatomer.
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