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Reakci bornitu sodného s dimethylamo-
niovou soli v monoethylenglykoldimethylethe-
ru fako rozpoustédle, po reakci se z reakéni
¢ - smési Gplné oddestiluje monoethylenglykodi-
methylester a bez dal&iho zpracovani se znovu
poutZije, zbytek po destilaci se vyjme do vody a
do organického extrakénfho 2inidla, neroz-
pustného ve vod¢, nebo do smési takovych
extrakénich ¢inidel a promicha se. Organick4
faze se potom oddéli od vodné faze a odpafi,
pfiemZ se jako zbytek zisk4 velmi sty do-
methylaminoboran a jako destilat znovu pou-
Ziteln€ extraéni ¢inidlo, nebo smés extraénich
tinidel.
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Zplisob vyroby dimethylaminoboranu .

Oblast techniky

Tento vyndlez se tyka zplisobu vyroby dimethylaminboranu
reakci boranatu sodného s dimethylamoniovou soli v mono-

ethylenglykoldimethyletheru jako rozpoustédle.

Dosavadni stav techniky
Dimethylaminboran [(CH3)2NHBH3] dale oznacovany jako -
DMAB, se v technice pouZziva hlavné Jako redukujici prostie- :
dek pri vyrobé desek plosnych spoji. P¥i tom se pouzivé ve
formé& vodného roztoku, ktery pro vysoké pozadavky na kvalitu
elektronickych soudastek nesmi obsahovat Fadné nerozpustné
pevné latky. _ S
DMAB se miZe vyrobit z boranatu sodného, ktery je
k disposici v technickych mnoZstvich, a diemethylamoniové

soli . Rozpoustédlo p#i tom pouzité ma p¥i chemické reakci

_IOZhOdUchl Glohu.-Musi rozpougtét- dostadujici mnoZstvi,obou™ """

surovin, aby se vubec reakce umoZnila, a musi se .snadno po
reakci oddélit od vzniklého DMAB a nesmi vyvolavat Zadné

nezadouci vedlej3i reakce.

Y. Kikugawa pise v Chem, Pharm.Bull., vol.35, no.12
(1987) na strankich 4988 a% 4989 o svych snahich nalézt
vhodné rozpoustédlo. Ze zkousSenych rozpouitédel tetrahydro-
furanu, dioxanu, dimethylformamidu a monoethylenglykol-
dimethyletheru identifikoval monoethylenglykoldimethylether
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jako nejvhodnéjsdi, protoZe tento ether suroviny nejlépe
rozpousti a pak se miZe snadno odstranit destilaci. Popsal
reakci 25 mmol boranitu sodného s 27,5 mmol dimethylamonium-

chloridu ve 40 ml monoethylenglykoldimethyletharu, dale

oznacovaném jako monoglym. Po chemické reakci se reakéni
sm€s filtrovala. Takto vznikly filtrat se odparil

a v destiladni nadobe zbyl DMAB. Tento DMAB v&ak neni
zvlasté &isty a neodpovida vysokym naroktl na kvalitu. Proto
byl tento Klkugawuv 'ne¢isty" DMAB v dodateéném &isticim

kroku . (prekrystallzovanl z dichlormethanu a hexanu) zbavovan

necistot, _V disledku téchto dodateénych kroku-nenr‘vytezek~’"

nijak debry. Dile ‘je nevyhodné, ze prekrystallzovanl bude

pfi technické rea112a01 velmi ndkladné. Dals$i nevyhodou je

velky objem rozpoustedla P¥i chemické reakci. Tim je casovy

a4 prostorovy vytéZek zplsobu omezen na prilis nizké hodnoty. ‘ﬁ
Dalsi nevyhodou zptsobu je nakladné zp&tné ziskavano

rozpousteédel. Prostou destilaci f11tratu se nazpet ziska jen

80 % pouzitého monoglymu,

Pfi dal$im zpisobu vyroby DMAB (DE-A 4 411 752) se pro

reakeci dimethylamoniové soli s borandtem jako reakdni

el

i

prostfedi pouZiva dimethylamin ve smési s druhym rozpou-
Stédlem. Dimethylamin a druhé rozpoustédlo se do reakéni

sSmési pr1dava31 oddelene Pfed jejich op&tovnym pouzitim p#i .

(synteze DMAB se obé rozpoustedla museji od sebe oddélit.

Takové déleni rozpoustédel Jje nékladné a tvoii vyraznou

nevyhodu zplisobu.

Proto bylo ikolem dat k disposici technicky snadno
provedltelny zplsob vyroby DMAB, ktery d4ava DMAB o vysoké
Cistoté a v dobrych vytézcich a zédroven upousti od
nakladnych oddélovacich tkond, jako je prekrystalizovani

nebo rektifikace rozpoustédel,
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Podstata vynilezu 2

Tento kol byl vyresen zpiisobem podle predlozZeného

vynalezu.

’ Piedmétem vynalezu je zplsob vyroby dimetﬁylaminoboranu
(DMAB) reakci borandtu sodného s dimethylamoniovou soli

v monoethylenglykoldimethyletheru (monoglymu) jako rozpou-

stédle, jehoZ podstata spoéiva v tom,, Ze se monoglym po
reakci z reakéni smési. Gplné oddestiluje a bez dal&iho - - -
zpracovani se opét pouéije Ze se zbytek po destilaci roz-

pusti ve vodé& a ve Vode nerozpustném organickém_extrakénim_ . ..
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prostredku, nebo smési extrakénich prostiedk, Ze se pak

O

organickd faze oddéli a odpati, pridems jako zbytek se ziska
velmi ¢isty DMAB a destildtem je opé€tné pouzitelny extrakéni

prostredek nebo smés extrakénich prostredki.

Zvlasté vyhodnymi dimethylamohiovymi solemi jsou
dimethylamonimacetat a dimethylamoniumchlorid, pricemz ob-

zvlasté vyhodny je dimethylamoniumchlorid.

Dimethylamoniova sl se miZe do reakdni smeési pridavat
- V. pevné. form&. Pired pfiddnim-se viak miZe rovnés pfipravit 7 .
smichanim stechiometrickych mnoZstvi dimethylaminu a bezvodé

kyseliny v monoglymu jako rozpoudtédle.

Reakce boranitu sodného s dimethylammoniovou soli

v monoglymu jako rozpousStédle se vyhodné provadi prl teplote
od 20 °C do 60 °C.

Wl

Doba pfiddvani borandtu sodného se miize ménit v Sirokém

.

rozmezi od nékolika minut do vice hodin.
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MnoZstvi pouZitého monoglymu &ini vyhodné

1000 ml na jeden mol borandtu sodného.

300 az

Mala mnozstvi vody reakci dodatecné urychluji a vedou

k vysSSim vytézktm DMAB. Reakéni smés miZe obsahovat as jeden

mol vody na jeden mol borandtu. VztaZeno na mnozstvi mono-

glymu 300 aZ 1.000 ml na jeden mol boranatu,
malni mnozstvi vody obsahu vody ve vysi 2 az 7
nich v pouzitéin monoglymu. Voda p#i tom mfiZe b

v.monoglymu. jiZz pfed.reakci. MiZe.se .viak té3

odpovida maxi-
‘% hmotnost-
yt obsazZena

pridavat -

teprve po pridiani obou reak&nich slozek boranatu sodného

& soli domethylammonia k dokoncéeni_reakce..Vyhodné. se. . ..

pridava 0,001 az 1 mol, obzvlaste vyhodné 0,01

vody na mol boranatu sodného.

Po ukonéeni reakce (poznatelné tim, Ze us
vodiku) se monoglym vyhodné oddestiluje ve vak
téméf (iplné ziska zpét a bez dal$iho &isticiho
op€t pouzit v dal$i reakéni didvce. Nahromadéni
glymu nad koncentraci 2 % hmotnostnich nebylo

ani po vice reakénich cyklech.

-~ Ke zbytku po destilaci-se pfida extrakéni
nebo smés extrakénich prostfedki, a voda. Na j
natu se vyhodné pfida 150 az 300 ml vody a asi
objem extrakéniho‘prostfedku, nebo smési extra

prostfedki.

Extrakéni prostredek vyhodné pochazi ze s

az 0,6 mol

tane vyvoj

uu. Pfi tom se
kroku se mizZe
‘vody v mono-

pozorovano

. prostredek, ~
eden mol bora-
2,5 nasobny

kénich-

kupiny aroma-

tickych nebo halogenovanych uhlovodikfi, etherti nebo estert

karboxylovych kyselin. Jako pitiklady téchto t#

moZno uvést toluen, methylenchlorid, diisoprop

id latek je
ylether
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a butylacetat.

Misto ¢istého extrakéniho prostfedku se ale miZe pouzit
téZ smeés extrakénich prostfedktl, kde prvou sloZkou v této
smési je nékterd z jiZz uvedenych latek tfidy'aromatickYCh
nebo halogenovanych uhlovodikt, ethert nebo esterd karboxy-

lovych kyselin a druhou slozkou je dalsi organicka kapalina,

b 'ﬁie'g‘i [T

‘1a vyhodné monoglym. Obsah monoglymu-ve smési extrakdnich

prostrfedkd ¢ini vyhodné a% 20 % hmotnostnich.

. Extrakéni, prostredek, nebo. smés extrakénich prostfedkii, - - -

pojme prevazné mnozstvi DMAB, vzniklé pri reakci, zatimco
oddéleni fazi se vodnd faze miZe znovu podrobit extrakci,
aby se-z ni ziskaly posledni zbytky DMAB. Extrakce se vy-

hodné provadi v protiproudu.

Po oddéleni fazi se organickia faze vyhodné destiluje ve

vakuu,

Jako destildt se ziskd extrakéni prostfedek, nebo smés
extrakénich prostfedkd, které se mohou bez dal$iho &i&téni
opét pouzit v dals$i vsdzce. Dé&leni smésijextrakénich

- - --prostfedkl na jeji slozky neni-potfebné. - = - -

Zbytek po destilaci je tvoren DMAB o vysoké ¢istoté.

 Zplsob vyroby DMAB se samozfejmé miZe pouzit téz pro
vyrobu jinych aminoborant, pficemz jako aminy‘sé mohou
v aminoboranech vyskytovat primdrni, sekundirni nebo terci-
arni aminy. Tyto aminy mohou mit acyklické, cyklické,

bicyklické a polycyklické substituenty, pricemz t¥i posledné

Ll

jmenované skupiny zahrnuji jak isocyklické, tak také hete-

anorganické soli zistanou rozpu$tény ve vodné fazi. Po_._._ _._
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rocyklické substituenty. Atom dusiku v aminu miZe sam byt

atomem kruhu cyklické, bicyklické nebo polycyklické

e
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slouceniny, kde daliimi atomy kruhu vedle uhlikn mohou byt

o e
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téz jiné prvky, jako napriklad kyslik nebo sira. Pro vyrobu

L

téchto aminoboranli se do reakce vnese misto dimethylammoni -
ové soli odpovidajici s8l aminu s boranatem sodnym v mono-

glymu a ddle se pracuje jak bylo vySe popsano..
Vyndlez bude podrobnéji osvétlen pomoci dale uvedenych
pfiklada. |

Prlkladv prpvedenl vynialezu

Priklad 1.

V_kulaté baiice ‘o objemu 2'litry, opatfené michadlem,
intensivnim zpétnym chladicem (teplota chladiva -15° C)
a nasypkou s dopravnim $nekem, se suspenduje 81,5 g (1 mol)
dimethylamoniumchloridu v 700 ml monoglymu. Nasypkou se
v &asovém obdobi 175 minut stejnomérné pfidava 38 g (1 mol)
borandtu sodného. Béhem pridavani boranitu byla strfedni
hodnota teploty v prvé hoding 24 ,4 °C, v druhé hodiné 25,5

- C a-ve tfetdi, ‘hodiné 26 .°C.- Horn1 .a_dolni hranice teploty™

byly 21 °C a 27 °C | B&hem Pfidavdni borandtu se muselo jen
dvakrdt kratce chladit.

Po 175 minutach se zbytky borandtu v nasypce splachly
10 ml monoglymu do reakéni basiky. Pak se je$té 5 minut
michalo pri 26 °C.

Monoglym se pfimo z reakéni banky po nasazeni Liebigova

chladide oddestiloval p#i maximdlni teploté 50° C v nadobé
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a aZ pri kone&ném tlaku 2 kPa. Konedné hodnoty teploty

- a tlaku se udrZzovaly po 15 minut. Oddestilovany monoglym se

shromazdoval v predloze, chlazené suchym ledem. Ziskalo se
700 ml monoglymu, coZ odpovida Stupni zpétného ziskani

98,6 % teorie.

Do ochlazeného zbytku po destilaci se ptidalo za
michani 400 ml toluenu. Pak se nejprve pomalu a po kapkéch,
pozdéji rychle, pfidalo 200 ml vody. Michalo se 5 minut.

Faze se spontanné oddélily.

Vodna faze se po oddéleni organické faze jesté jednou

. extrahovala. po.dobu._.5.minut..100 .ml—&erstvého- toluenu- -Faze - - —- -

se oddélily spontdnné. Organicka faze z druhého extrakéniho

kroku se spojila s prvou organickou fazi.

Spojené organické féze se prefiltrovaly pies skladany

filtr. Filtrdt po stani zlistal &iry.

Ze spojenych organickych fézi se toluen oddestiloval
v rotacni odparce, Pfi tom se teplota kapaliny v ohfivaci
lazni jimky nastavila na 70° C. Tlak v pribéhu destilace
pomalu klesl na 500 Pa. Po 45 minutach byl dosazen tlak

500 Pa pri teploté ohfivaci 14zn& 70° C a udrZoval se jedtd

po dobu 5 minut. Pak se jimka ochladila na teplotu mist-

nosti.

Jako destildt se ziskalo 475 ml toluenu, coz odpovida
stupni zp€tného ziskani 95 % teorie; jako zbytek se ziskalo
47,6 g ¢iré taveniny s jodometricky stanovenym obsahem DMAB
98,0 %. Z obsahu DMAB a z hmotnosti zbytku se vypocgital
vytézek DMAB ve vys$i 79,2 % teorie.
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Srovnavaci  priklad 1

Béhem nékoilika hodin vykrystalizoval DMAB v krysta-
lizacni misce ve formé velkych jehlicovité vyrostlych
krystali. Krystalovy kolaé se rozdrtil na hrubo v hmozdlri
a pro odstranéni zbytkd rozpouitédla se ponechal stat na

vzduchu po 4 dny.

Pak byly stanoveny tyto hodnoty:

Obsah, stanoveny jodometricky 98,4 %

Spodni meze teploty tani - 33,8 az 33,9 °C
Obsah toluenu {UVTanalyzavv,metha:W!. - L
nolovém roztoku) <0,083 %

Obsah dlmethylamonla (1H NMR analyza_

e e ek e e T L a Y
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0,1 % molovych
0,75 FNU
1,5 FNU .

v roztokﬁ DZO)
Zakal,
Zakal,

10 % vodny roztok

tavenina :

10% vodny roztok produktu byl &iry a vykazoval jen
lehky film na hladiné.

pouze malé mnozstvi usazeniny na dné&.

TéZ tavenina byla ¢irda a vykazovala
Dobry v1zua1n1 dojem
se potvrdil n12kym1 hodnotami zakalu (FNU 0,75, pripadné
1,5).

se k 81,5 g (1 mol)
dimethylamoniumchloridu v 700 ml monoglymu pfidalo 38 g

Postupem, popsanym v prikladu 1,
borandtu sodného (1 mol). Po tfihodinovém pridavéni boranatu
sodného se reakcéni smés piefiltrovala pfes sklenénou fritu
s jemnymi péry. Na sklenéné frité ztstalo pres dobré
vymackani 108 g filtradniho kolade. Protofe 1 pri stopro-

centni pfeméné mohlo vzniknout jen 58,4 g chloridu sodného,

_"»_i_'lf‘.‘;ﬁ Y
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ukazovala navadZend hmotnost filtradniho kolade na vysoky

obsah rozpoustédla.

Filtrat se zahustil na rotadni odparce. Pro zahusténi

PRI 5 S e P

se zvolil stejny postup jako pro destilaci toluenu v pri- -
kladé 1. Maximdlni teplota v nadobé 70° C a konedny tlak
500 Pa se po dosaZeni udrZovaly po dobu 5 minut. Ziskana

kalna tavenina DMAB se ochladila na teplotu mistnosti.

Jako destilat se ziskalo 560 ml monoglymu, coZ odpovidé
.. stupni 80 % zpétného ziskani pﬁoti_teorii,.jakofzbytek se « ...
ziskalo 45,7 g kalné taveniny s Jjodometricky stanovenym bbm’
sahem DMAB 93,2 %. Z obsahu DMAB a z hmotnosti zbytku se. _._ . _

e g —— —— 2

vypocital vytéZek DMAB ve vy$i. 72,3 % teorie.

Rl = A

E]

DMAB vykrystalizoval béhem nékolika hodin v krysta-
lizacni misce ve formé& paprskovité narostlych krystali.
Krystalovy kolid¢ se nahrubo rozdrtil v hmozdifi a nechal se
stat na vzduchu po 4 dny, aby se odstranily zbytky

rozpoustédla. L

Pak byly stanoveny tyto hodnoty:

-~ Jodometricky stanoveny-obsah- .. . -95,5% - - -~
~ Spodni meze teploty tani - 33,2 az.33,4° C
Obsah dimethylamonia (analyza lH-NMR
v roztoku D,0) 0,72 % molovych
Zakal, 10% vodny roztok 7,4 ENU
Zakal, tavenina 8,7 ENU

Vodny 10% roztok produktu byl kalny a na vodni hladiné
vykazoval film. TéZ tavenina byla kalna. Méla vysoky podil

pevnych latek, ktery byl pozorovatelny'jako gelovita usaze-
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81,5 g (1 mol) dlmethylammonlumchlorldu ve smési

rprldalo celkem 200 ml Vody Michalo se 5 mlnut a faze se

- 10 - .

nina na dné a jako ulpély povlak na sténdch. Vizualni dojem
byl potvrzen vysokymi hodnotami zdkalu (FNU 7,4, piipadné
8.7).

S A Rt L e

Fotometrické stanoveni obsahu toluenu v produktu nebylo
mozZné, protoze neznamé nec¢istoty vyvolaly silnou absorpci

v pasmu vlnovych délek = 100 nm, netypickou pro toluen.

Srovnavaci priklad 2

- . o [ T

V aparatufe, popsané v pfikladu 1, se suspendovalo

T gt vt e ™ S e E s e ey A il e e e U P ek e e e o i e i o b e e iR e e 4 e

rozpoustedel, tvotené 350 ml monoglymu a 325 ml kapalného g
dimethylaminu. Béhem 3 hodin se pokud moZno stejnomé&rné By

pridavalo 38 g (1 mol) boranatu sodného.

Po ukonceni pridavani- borandtu sodného se oddestilovala
smés rozpoustédel pfi maximalni teploté v nadobé 60° C a pri
konec¢ném tlaku 2 kPa. Konec¢né hodnoty teploty a tlaku se

dosahly po 45 minutach a udrZovaly se je$té po 15 minut.

K ochlazenému zbytku se za michani pfidalo 400 ml

toluenu. Pak se nerrve pomalu a.po kapkach pOZdeJl rychle
oddélily.

Vodna féaze se po oddéleni organické faze extrahovala
jesté jednou po 5 minut 100 ml gerstvého toluenu. Organicka
féaze z tohoto druhého extrakcéniho kroku se spojila s prvou

organickou fazi.

Spojené organické faze byly kalné a proto se
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prefiltrovaly pres skladany filtr. Ani bo filtraci se

neziskal ¢iry filtrat.

SERSCTE L ot
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Ze spojenych organickych fazi se tolgeﬁ oddestiloval na

rotaén! odparce. K tomu byl zvolen stejny postup jako pro

e

destilaci toluenu v prikladu 1. Maximdlni teplota 70 °C
v nddobé a konecny tlak 500 Pa se po dosaZeni udrzZovaly
- jesté 5 minut. Ziskand kalnd tavenina DMAB se nechala

ochladit na teplotu mistnosti.

Ziskalo.se 44,0 g DMAB, jako kalni tavenina. s. jodo-
metricky‘stanoven§m obsahem DMAB 91,0 %. Z obsahu DMAB

teorie.

DMAB béhem nékolika hodin v krystalizac¢ni misce
vykrystalizoval ve formé velkych paprskovité vyrostlych
krystalii. Krystalovy kolaé se nahrubo rozdrtil v hmozdifi
a-ponechal se 4 dny stdt na vzduchu, aby se odstranily

zbytky rozpoustédla.

Pak se stanovily tyto hodnoty:

v . -Jodometricky stanoveny obsah - -~ - 94,8 % . - -
Spodni meze teploty téani . 32,4 az 32,6 °C
Obsah dimethylammonia (analyza 1H.NMR v
roztoku D,0) . 0,36 % molovych
Zdkal, 10% vodny roztok 5,9 FNU
Zakal, tavenina 10,5 FNU

Vodny 10% roztok produktu byl kalny a vykazoval tlusty
film na povrchu vody, jakoz i jednotlivé kapky kapaliny. TézZ
tavenina byla kalna. M&ly vysoky podil pevnych latek, ktery

PR

.a z hmotnosti taveniny se vypoc¢ital vyt&zek DMAB na 67,9 % _
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byl patrny jako usazenina na dné a jako gelovity zbytek,
ulpély na sténach. Vizualni dojem byl potvrzen vysokymi
hodnotami zakalu (FNU 5,9, pfipadné 10,5).

Fotometrické stanoveni obsahu toluenu nebylo provedeno,

protoZze se latka nebyla v methanolu rozpustna na &iry

roztok.
Tabulka
. Priklad 1 Srovnavaci| Srovnavaci
e e e e (dle- vyRAL )| -pFiklad- 1| -pPiklad—2—1|- -
Obsah DMAB 98 , 4 95,5 94,8
Spodni meze teploty 33,8-33,9 33,2-33.,4 32,4-32.6
tani (°C) ‘ ,

Obsah dimethylammonia '

(mol-%) 0,10 0,72 0,36
Zakal®, 10 % vodny

roztok (FNU) 0,75 7.4 5,9
Zakal®, tavenina (FNU) 1,5 8,7 i 10,5

© * zakal se méril podle metody DIN EN 27027:1994

Jak z tabulky vyplyva, pifedc¢il DMAB, vyrobeny podle
vyndlezu, oba preparaty, syntetizované podle soudasného
stavu techniky, ve vsech podstatnych kvalitativnich
ukazatelich. Obzvlasté hodnoty zdkalu 10% vodného roztoku

- Jsou tak nizké (7,5 FNU), Ze ani pro pouziti v oblasti
elektroniky neni potiebné dal$i ¢isténi. Nadto je zpisob
l podle vyndlezu snadno proveditelny a levny, bez nakladnych

krokth v procesu.

fros v
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"'DMAB hodnotu zakalu 1,66 ENU.
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Priklad 2

. Zplsobem, popsanym v pfikladu 1, reagovalo 81,3 g

(1 mol) dimethylammoniumchloridu v 607 g monoglymu (700 ml)
s 38 g (1 mol) boranatu sodného. Obsah vody v dimethyl-

‘amonium chloridu &inil 0,6 %, obsah vody v monoglymu &inil

0,038 %. V celé nisadé bylo pred reakci 0,72 g vody:. Po
zpracovani podle prikladu 1 se ziskal DMAB v mnoZstvi
74 8 % teorie. Obsah DMAB v taveniné ¢inil 89,2 %. Po

krystalizaci a sudeni na vzduchu vykazoval 10% vodny roztok

o . [

e e e e G Tt AT P RS [T & e s

Priklad 2 se se stejnymi surovinami opakoval s jedinym
rozdilem, Ze se pouzil monoglym se zvySenym obsahem vody
(0,15 % vody). Celkové mnoZstvi vody v nasadé bylo s 1,49 g
vody, dvakrat tak vysoké, nez v prikladu 2. Po zpracovani
podle prikladi 1 a 2 se ziskalo 78,2 % teorie DMAB. Obsah
DMAB v taveniné &inil 98 %. Vodny 10% roztok krysfalﬁ,

ususenych na vzduchu, vykazoval hodnotu zakalu 3,1 FNU.

- P e e = - s e = R IR
N .

Priklad 4~

Zplsobem, popsanym v piikladu 1, se zpracovaly tyto

suroviny:
K syntéze:

81,5 g (1 mol) dimethylamoniumchloridu s obsahem vody
0,84 %.

e ._"11-3%;:«5 Ry
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38 g (1 mol) boranatu sodného

607 g (700 ml) monoglymu, ziskaného zp&tné z piedchoziho
pokusu, upraveného pridavkem vody na obsah
vody 0,3 %

K extrakeci:

500 ml toluenu, zpé&tné ziskaného z pfedchoziho pokusu,
.. upraveného piidavkem monoglymu na obsah
monoglymu 11,2 %

———— — e i R T e et e et T e

Towll o ih

iy R,

200 ml vody

Ziskalolse:

595,7 g monoglymu s obsahem vody 0,11 %, coz odpovida stupni

zpétného ziskani monoglymu 98,1

482 ml toluenu s obsahem monoglymu 11,7 % a obsahem vody

0,48 %, coZ odpovida stupni zpé&tného ziskani
toluenu 96,4 %

Mo - - . - R R

e

48,8 g DMAB jako ¢iré taveniny s jodometricky stanovenym
obsahem 98,0 % DMAB.

Z obsahu DMAB a z hmotnosti taveniny se vypodital
vytézek DMAB ve vysi 81,1 % teorie. Vodny 10% roztok na

vzduchu ususSenych krystald@ DMAB vykazoval hodnotu zakalu
3,1 FNU.
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.smé&si, tvofené dimethylamoniovou soli, borandtem sodnym

Sy, Whek VEETECKA - 15 - ‘: E-
Taﬂ?t’m‘a{ - seey
0 W FRAHA 2, Hiltera ¥

Patentoveée naroky

1. Zpusob vyroby dimethylboranu reakci boranatu sodného
s dimethylammoniovou soli v monoethylenglykoldimethyletheru

jako rozpoustédle,
vyznacujici se tim, Ze se po reakci

z reak&ni smési uplné oddestiluje monoethylenglykodimethyl-
ether a bez dalélho zpracovanl se znovu pou21Je zbytek PO

[] L3

dest11a01 se vyjme do’ vody a do organlckeho extrakcnlho

¢inidla, nerozpustného ve vodé, nebo do smési takovych

- -y B il i et mn —
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extrakénich &inidel, a promlcha ‘se, organlcka “faze se potom ,
oddéli od vodné faze a odpari, pricemz se jako zbytek ziska '
velmi ¢isty dimethylaminoboran a jako destildt znovu

pouzitelné extrakéni ¢inidlo, nebo smés extrakCnich cCinidel.

2. Zpusob podle néaroku 1,
vyznacujici se t im, e se do reakéni

a monoethylenglykoldimethyletherem dodatec¢né prida 0,001 az
1 mol vody, vyhodné 0,01 az 0,5 mol vody na mol boranatu

sodného. ; I . C e
3. Zplsob podle jednoho nebo nékolika z narokti 1 a 2,
vyznacujici se tim, Ze se jako dimethyl-

amoniova sl pouzije dimethylamoniumacetdt nebo dimethyl-

amoniumchlorid.

1

4, Zpisob podle jednoho nebo nékolika z narokt 1 az 3,
vyznadcujici se tim, Ze se do reakéni smesi

pridava dimethylamoniova sil v ¢isté, nezfedéné formé.
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7.7 Zptsob podle jednoho nebo nékolika z naroka 1 aZ 6,
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5. Zplsob podle jednoho nebo nékolika z naroki 1 az 4,
vyznadcéujici se tim, 2e se dimethylamoni-
ovAd sul pripravi smisenim stechiometrickych mnoZstvi,

dimethylaminu a bezvodé kyseliny v monoethylenglykoldimet-

hyletheru jako rozpoustédle a bez dalsiho zpracovani se

nechd reagovat s borandtem sodnym na dimethylaminoboran.

6. Zpusob podle jednoho nebo nékolika z narokd 1 az 5,
vyznacu jieci se tim, Ze se na jeden mol
boranatu sodneho p0u21Je vyhodne 300 az 1.000 m1

[ TR

monoethylenglykoldlmethyletheru Jako rozpoustedla

i —— e

vyznacujici se tim, Ze se reakce boranatu
sodného s dimethylammoniovou soli provadi vyhodné pfi

teploté v rozmezi 20 °C az do 60 °C.

8. Zpisob podle jednoho nebo nékolika z narokt 1 az 7,

vyznadujici se tim, Ze se jako extrakéni

¢inidlo pouzije organicka kapalina, nemisitelnid s vodou, ze
skupiny aromatickych nebo halogenovanych uhlovodikii, etherti

nebo esterd karboxylovych kyselin.

- . P ———

9. " Zplisob podle jednoho nebo nékolika z narokt 1 az 8,

vyznadujici se tim, 2e se jako extrakéni
¢inidlo pouzije extrakcéni ¢inidlo podle naroku 8 ve smési
s dal$i organickou kapalinou, vyhodné s monoethylenglykol-

dimethyletherem.

10. Zplsob podle naroku 9,
vyznacujici se tim, Ze smés extrakdénich

¢inidel obsahuje az 20 % hmotnostnich monoethylenglykol-
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dimethyletheru. '
11.  Zplsob podle jednoho nebo nékolika z narok® 1 aZ 10, %

Py

vyznadcdujici se tim, ze se k extrakci

-

pouZije na jeden mol boranatu 150 aZ 300 ml vody spolu

s 2,5 nasobnym mnozstvim extrakéniho ¢inidla nebo smési

b3
-
!# v » v . .
: extrakénich dinidel.
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