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DESCRIPCION
Métodos para sintetizar borano de amoniaco.
5 Antecedentes

Referencia cruzada a aplicaciones relacionadas

[0001] El borano de amoniaco puede proporcionar una buena fuente para el almacenamiento de hidrégeno debido
10 a que contiene 19,6% de hidrégeno. Dicha fuente para el almacenamiento de hidrogeno puede ser Util en diferentes

aplicaciones. Por ejemplo, el almacenamiento de hidrégeno se puede utilizar en celdas de combustible para

vehiculos con el reformador adecuado. Actualmente, los métodos para producir borano de amoniaco pueden ser

muy caros Yy dificiles de llevar a escala industrial. Véase, por ejemplo, Hollemann Wiberg, Lehrbuch der

Anorganischen Chewie, edicion 101, Wackerde Griigder 1995, paginas 1004-1005, nota 34. AUn existe una
15 necesidad en la técnica de métodos mejorados para la produccion de borano de amoniaco.

Resumen

[0002] De acuerdo con formas de realizacién de la presente invencion, se proporcionan métodos de sintesis de
20 borano de amoniaco. Los métodos comprenden la reaccién de al menos uno de un borano de amina del tipo
indicado a continuacion con amoniaco, de manera que se produce borano de amoniaco. El borano de amina se
selecciona entre al menos uno de un borano de amina que tiene una estructura seleccionada entre al menos uno de
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R1y Rz comprenden H o un alquilo C1-C1p aromatico o no aromatico, saturado o insaturado, sustituido o sin sustituir;
y

Rs-R7 comprenden H, CI, F, NO,, ORsg, 0 un alquilo C;-Cip aromatico o no aromatico, saturado o insaturado,
sustituido o sin sustituir, con la excepcién de cuando el borano de amina es

R3-R7 no pueden ser cada uno H;
Rs comprende H o un alquilo C1-C1p aromatico o no aromatico, saturado o insaturado, sustituido o sin sustituir.

[0003] En algunos ejemplos, el borano de amina se selecciona entre borano de dimetilanilina, borano de
dietilanilina, borano de fenilmorfolina, y borano de lutidina. En otros ejemplos, el borano de amina comprende borano
de dimetilanilina. En ejemplos adicionales, los métodos ademas pueden comprender el suministro de al menos uno
del borano de amina en un disolvente antes de la etapa de reaccion del al menos uno del borano de amina. En
algunos casos, el disolvente se selecciona entre al menos uno de tolueno, heptano, y xilenos.

[0004] En algunas formas de realizacion, la etapa de reaccién del al menos uno del borano de amina comprende
el suministro del amoniaco en forma de gas y el burbujeo del amoniaco gaseoso a través de la soluciéon de manera
que se produce borano de amoniaco. En otras formas de realizacion, los métodos ademas comprenden la
separacion del borano de amoniaco de los otros productos reactivos y del disolvente después de la etapa de
reaccion del al menos uno del borano de amina. En algunos casos, los métodos ademas comprenden la reaccion de
otros productos reactivos en el disolvente para producir un borano de amina y la reaccion de dicho borano de amina
producido a partir de dichos otros productos reactivos con amoniaco para formar borano de amoniaco.

[0005] En ejemplos adicionales, el borano de amoniaco separado de los otros productos reactivos tiene una
pureza superior al 90% aproximadamente, o al 95% aproximadamente, o al 99% aproximadamente. En otros
ejemplos, la etapa de reaccion del al menos un borano de amina proporciona un rendimiento de borano de amoniaco
que es superior al 85% aproximadamente o superior al 95% aproximadamente.

[0006] En algunas formas de realizacion, se proporcionan métodos de sintesis de borano de amoniaco. Los
métodos comprenden la reaccién de dimetilanilina con amoniaco gaseoso de manera que se produce borano de
amoniaco. Los métodos ademas pueden comprender el suministro de dimetilanilina en un disolvente antes de la
etapa de reaccién de dimetilanilina. En algunos ejemplos, la relaciéon del disolvente a la dimetilanilina es de 1:1
aproximadamente. En ejemplos adicionales, el disolvente se selecciona entre al menos uno de tolueno, heptano y
xilenos.

Breve descripcion de las diversas vistas de los dib ujos

[0007] La siguiente descripcion detallada de las formas de realizacion de la presente invencion se puede entender
mejor cuando se lee junto con los siguientes dibujos, en los que estructuras similares estan indicadas con nimeros
de referencia analogos y en los que:

[0008] la Figura 1 es un espectro de RMN B del borano de amoniaco;

[0009] la Figura 2 es un espectro de RMN *'B {*H} del borano de amoniaco;

[0010] Ia Figura 3 es un espectro de RMN 'H del borano de amoniaco;

[0011] la Figura 4 es un espectro de RMN *H {*'B} del borano de amoniaco;
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[0012] Ila Figura 5 es un espectro de RMN B del borano de dimetilanilina;
[0013] la Figura 6 es un espectro de RMN B del borano de amoniaco;
[0014] la Figura 7 es un espectro de RMN *'B {*H} del borano de amoniaco;
[0015] Ia Figura 8 es un espectro de RMN 'H del borano de amoniaco;
[0016] la Figura 9 es un espectro de RMN *H {*'B} del borano de amoniaco;

[0017] la Figura 10 es un espectro de RMN "B del borano de amoniaco procedente de la dimetilanilina y el
disolvente tolueno utilizados en el reciclaje por segunda vez;

[0018] Ila Figura 11 es un espectro de RMN B del borano de dimetilanilina;
[0019] Ia Figura 12 ilustra un aparato para su utilizacién en la preparacion de borano de dimetilanilina;
[0020] la Figura 13 es un espectro de RMN B del borano de dimetilanilina;

[0021] la Figura 14 es un espectro de RMN "B de una fraccion del producto del matraz n°® 2 en el aparato ilustrado
en la Figura 6;

[0022] Ila Figura 15 es un espectro de RMN "B del borano de amoniaco preparado al utilizar heptano como
disolvente;

[0023] la Figura 16 es un espectro de RMN B del borano de amoniaco preparado al utilizar xilenos como
disolvente;

[0024] la Figura 17 es un espectro de RMN "B del borano de amoniaco preparado al utilizar éteres de petréleo
como disolvente;

[0025] Ia Figura 18 es un espectro de RMN "B del borano de amoniaco preparado al utilizar borano de dietilanilina
(DEB) con una relacién de 2 ml/18 ml (DEB/tolueno (TOL));

[0026] la Figura 19 es un espectro de RMN B del borano de amoniaco preparado al utilizar borano de dietilanilina
(DEB) con una relacion de 3 ml/17 ml (DEB/TOL);

[0027] la Figura 20 es un espectro de RMN "B del borano de amoniaco preparado al utilizar borano de dietilanilina
(DEB) con una relacién de 5 ml/15 ml (DEB/TOL); y

[0028] Ila Figura 21 es un espectro de RMN "B del borano de amoniaco preparado al utilizar borano de dietilanilina
puro.

Descripcion detallada de las formas de realizacion de la invencién

[0029] A menos que se defina otra cosa, todos los términos técnicos y cientificos utilizados en el presente
documento tienen el mismo significado que el experto en la materia a la que pertenece esta invencion entiende de
forma ordinaria. La terminologia utilizada en la descripcién de la invencion del presente documento sirve Unicamente
para describir formas de realizacién particulares y no se pretende que sea una limitacién de la invencion. Como se
utiliza en la descripcion de la invencion y en las reivindicaciones anexas, esta previsto que las formas en singular
"un”, "una”, "el" y "la" incluyan también las formas en plural, a menos que el contexto indique claramente lo contrario.
Todas las publicaciones, solicitudes de patente, patentes, y otras referencias mencionadas en el presente
documento se incorporan en su totalidad por referencia.

[0030] A menos que se indique lo contrario, se debe entender que todos los nimeros que expresan cantidades de
principios, propiedades tales como pesos moleculares, condiciones de reaccion, etc. tal y como se utilizan en la
memoria descriptiva y las reivindicaciones estan modificados en todos los casos por el término "aproximadamente”.
Por consiguiente, a menos que se indique lo contrario, las propiedades numéricas expuestas en la siguiente
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memoria descriptiva y reivindicaciones son aproximaciones que pueden variar dependiendo de las propiedades
deseadas que se pretendan obtener en las formas de realizacion de la presente invencién. A pesar de que los
intervalos y parametros numéricos que establecen un alcance amplio de la invencién son aproximaciones, los
valores numéricos expuestos en los ejemplos especificos se presentan con tanta precision como sea posible. No

5 obstante, cualquier valor numérico contiene inherentemente ciertos errores que resultan necesariamente del error
derivado de sus respectivas mediciones.

[0031] Se proporcionan métodos de sintesis de borano de amoniaco. El borano de amoniaco tiene una férmula
guimica de NH3-BHs. El borano de amoniaco puede ser (til en diversas aplicaciones. Por ejemplo, el borano de
10 amoniaco puede ser Gtil como fuente de hidrégeno para celdas de combustible.

[0032] De acuerdo con las formas de realizacién de la presente invencidn, se proporcionan métodos de sintesis de

borano de amoniaco. Los métodos comprenden la reaccién de al menos un borano de amina con amoniaco de

manera que se produce borano de amoniaco. En algunos ejemplos, el borano de amina puede tener una estructura
15 seleccionada entre al menos uno de:

R, Ry
R
Rg N< 1 s BH,
R
Rg R, : ;
Ry Rs
Ry N O o BHy

20

en las que:

25 Ri1y Rz comprenden H o un alquilo C;-C1o aromatico o no aromatico, saturado o insaturado, sustituido o sin sustituir;
y

Rs-R7 comprenden H, CI, F, NO,, ORg, 0 un alquilo C;-Cip aromatico o no aromatico, saturado o insaturado,
sustituido o sin sustituir, con la excepcion de cuando el borano de amina es
30
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R3-R7 no pueden ser cada uno H; y
Rs comprende H o un alquilo C1-C1p aromatico o no aromatico, saturado o insaturado, sustituido o sin sustituir.

En algunos ejemplos, R:1 y R pueden comprender un alquilo C;-Cs aromatico o no aromatico, saturado o insaturado,
sustituido o sin sustituir. En otros ejemplos, Rs-R7 pueden comprender un alquilo C;-C¢ aromatico o no aromatico,
saturado o insaturado, sustituido o sin sustituir. En ejemplos adicionales, Rg puede comprender un alquilo C1-Cs
aromatico o no aromatico, saturado o insaturado, sustituido o sin sustituir.

[0033] En algunos ejemplos, el borano de amina se puede seleccionar entre al menos uno de borano de anilina,
borano de N-metilanilina, borano de N,N-dimetilanilina, borano de N-etilanilina, borano de N,N-dietilanilina, borano
de N-bencilanilina, borano de N,N-dibencilanilina, borano de p-toluidina, borano de m-toluidina, borano de o-
toluidina, borano de p-cloroanilina, borano de m-cloroanilina, borano de o-cloroanilina, borano de p-anisidina, borano
de m-anisidina, borano de o-anisidina, borano de p-nitroanilina, borano de m-nitroanilina, borano de o-nitroanilina,
borano de lutidina, borano de p-fluoroanilina, borano de m-fluoroanilina, borano de o-fluoroanilina, borano de 2-cloro-
4-aminotolueno, borano de difenilamina, y borano de N-fenilmorfolina. Se entiende que en los métodos de la
presente invencion se puede utilizar un Unico borano de amina o mas de un borano de amina. También se entiende
que los boranos de amina pueden proceder de cualquier fuente adecuada. Los boranos de amina se pueden adquirir
0 se pueden sintetizar. Los expertos en la materia entenderan dichos métodos de sintesis. Por ejemplo, los boranos
de amina se pueden sintetizar de acuerdo con los procedimientos proporcionados en el Ejemplo 3 o Ejemplo 4.

[0034] Los ejemplos de esquemas de reaccion adecuados incluyen los esquemas ilustrados a continuacion.

(Sigue en pagina siguiente)


mborlafg
Texto escrito a máquina
(Sigue en página siguiente)
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[0035] Por ejemplo, el borano de dimetilanilina se puede hacer reaccionar con amoniaco para producir borano de
amoniaco como se muestra a continuacion.

(CsHs)(CH3)2N-BH3z + NH3 = (CHs)(CHz)2N + NH3-BH3

En otros ejemplos, el borano de dietilanilina, borano de fenilmorfolina o borano de lutidina se pueden hacer
reaccionar con amoniaco para formar borano de dietilanilina y amoniaco, borano de fenilmorfolina y amoniaco, o
borano de lutidina y amoniaco.

[0036] En algunos ejemplos, el amoniaco se proporciona en forma de amoniaco gaseoso que se burbujea a través
del borano de amina. Los métodos ademas pueden comprender la separacion del borano de amoniaco de los otros
productos reactivos, tal como el producto amina, después de la etapa de reaccion del complejo borano de amina. Se
entiende que esta separacién se puede llevar a cabo de cualquier manera adecuada. Por ejemplo, la separacién se
puede llevar a cabo mediante la filtracion del borano de amoniaco sélido de los otros productos reactivos y el lavado
y posterior secado del borano de amoniaco. En otras formas de realizacion, los métodos ademas comprenden la
utilizacion de los otros productos reactivos, tal como el producto amina, para producir un borano de amina. El borano
de amina se hace reaccionar adicionalmente con amoniaco para formar borano de amoniaco y un producto amina.
Este reciclaje del producto amina se puede llevar a cabo para mas de un ciclo de reacciéon. Se cree que este
reciclaje del producto amina en el ciclo de reaccién puede incrementar el rendimiento del borano de amoniaco.

[0037] En algunos ejemplos, los métodos ademas comprenden el suministro de un borano de amina en un
disolvente antes de la etapa de reaccion del borano de amina con el amoniaco. Se entiende que se puede utilizar
cualquier disolvente adecuado. Los ejemplos de disolventes adecuados incluyen, pero no estan limitados a, tolueno,
heptano, y xilenos. El disolvente se puede suministrar en cualquier cantidad adecuada. Por ejemplo, la relacion de
disolvente a complejo borano de amina puede estar entre 10:1 y 0:1 aproximadamente. En algunos ejemplos, el
disolvente puede comprender tolueno, heptano, o xilenos, y el borano de amina puede comprender borano de
dimetilanilina, borano de dietilanilina, borano de fenilmorfolina, o borano de lutidina. En estos ejemplos, la relacion de
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disolvente a complejo puede ser de 1:1 aproximadamente.

[0038] En otros ejemplos, los métodos ademas pueden comprender la separaciéon del borano de amoniaco del
producto amina y del disolvente después de la etapa de reaccion del borano de amonio con amoniaco. Por ejemplo,
el borano de amoniaco se puede separar de la amina y el disolvente mediante filtracion. En las formas de realizacion
de la presente invencion, los métodos ademas pueden comprender el reciclaje de los otros productos, tal como el
producto amina, y el disolvente después de que el borano de amoniaco se haya extraido con la utilizacion de los
otros productos y el disolvente para producir el reactivo borano de amina. Este borano de amina y la solucién
disolvente a continuacion se hacen reaccionar con amoniaco para producir borano de amoniaco, como se ha
descrito anteriormente. Se cree que el reciclaje del producto amina y del disolvente puede mejorar el rendimiento del
borano de amoniaco. Se entiende que el producto amina y el disolvente se pueden reutilizar muchas veces en el
ciclo de reaccion.

[0039] En algunos ejemplos, los métodos pueden producir borano de amoniaco que tenga una pureza superior al
90% aproximadamente. En ejemplos adicionales, los métodos pueden producir borano de amoniaco que tenga una
pureza superior al 95% aproximadamente o superior al 99% aproximadamente. Por ejemplo, la reaccion de
dimetilanilina en tolueno con amoniaco gaseoso puede producir borano de amoniaco que tenga una pureza superior
al 99% aproximadamente. En algunos ejemplos, el borano de amina adicionalmente puede reaccionar con agua al
aire para producir acido borico, no obstante, esta reaccion secundaria se puede controlar mediante la seleccién
adecuada de los boranos de amina, los disolventes, y/o las relaciones de disolvente a borano de amina. Por
ejemplo, la dimetilanilina en un disolvente de heptano, tolueno o xilenos con una relacién de disolvente a complejo
de 1:1 aproximadamente minimiza dicha reaccion. En algunos ejemplos, los métodos pueden producir rendimientos
de borano de amoniaco superiores al 85% aproximadamente. En otros ejemplos, los métodos pueden producir
rendimientos de borano de amoniaco superiores al 95% aproximadamente.

[0040] La presente invencion se entendera mejor con referencia a los siguientes ejemplos que se ofrecen a modo
de ilustracion, no de limitacion.

[0041] Ejemplo 1: Sintesis de borano de amoniaco a pa __rtir de borano de dimetilanilina y amoniaco

[0042] Se burbujeé amoniaco gaseoso a través de una solucién de 30 ml de borano de dimetilanilina (que contenia
70 mmol de borano) en 30 ml de tolueno hasta que toda la dimetilanilina se hubo consumido. La reaccién evoluciona
de acuerdo con el siguiente esquema:

(CeHs)(CH3)2N-BH3 + NH3 = (CeHs)(CH3)2N + NH3-BH3

La reaccién se siguié mediante el espectro de RMN YB. A continuacion se llevo a cabo la retirada de dimetilanilina y
tolueno mediante filtracién del borano de amoniaco sélido blanco, que se lavé tres veces con tolueno. El producto se
secO sobre vacio con un rendimiento del 92%. Analisis elemental: Calculado para NH3BHs: N: 45,38, H: 19,59; C:
0,0. Encontrado, N: 44,87; H: 19,46; C: inferior a 0,5. El espectro de RMN del producto borano de amonio se
muestra en las Figuras 1 a 4.

[0043] Ejemplo 2: Sintesis de borano de amoniaco a pa rtir de borano de dimetilanilina y amoniaco vy la
confirmacion adicional de que se pueden utilizar re petidamente la dimetilanilina y el tolueno

[0044] Una muestra de 30 ml de dimetilanilina (236 mmol, exceso del 12%) se afiadié gota a gota a 20 ml de
borano de dimetilsulfuro (210 mmol) con agitacion a temperatura ambiente. La soluciéon se calenté a 40 C para
evaporar el dimetilsulfuro (p.e. = 38 C) para gene rar una solucién de borano de dimetilanilina. EIl RMN "B de esta
solucién se muestra en la Figura 5. A continuacion se mezclaron 30 ml de tolueno con la solucion anterior y se
burbuje6 amoniaco a través de la mezcla hasta que todo el borano se hubo convertido en borano de amoniaco. La
reaccion se siguid mediante el espectro de RMN !B. A continuacion se llevé a cabo la retirada de la dimetilanilina y
el tolueno mediante la filtracién del borano de amoniaco sélido blanco, que se lavo tres veces con tolueno. El
producto se sec0 sobre vacio con un rendimiento del 90%. El espectro de RMN del producto borano de amoniaco se
muestra en las Figuras 6 a 9. La solucién filtrada anterior se afiadié gota a gota a 20 ml de borano de dimetilsulfuro
(210 mmol) con agitacion a temperatura ambiente. A continuacién se repitio la operacion para producir borano de
amoniaco con un rendimiento del 99%. El espectro de RMN 1B del producto borano de amoniaco se muestra en la
Figura 10.

[0045] Ejemplo 3: Preparacion de borano de dimetilani __lina a partir de borano de dimetilsulfuro
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[0046] Se prepard borano de dimetilanilina a partir de borano de dimetilsulfuro de acuerdo con el esquema
siguiente:

(CH3)2S-BH3 + (CsHs)(CH3)2N = (CeHs)(CH3)2N-BH3 + (CH3)2S

Una solucion de 15 ml de dimetilanilina (118 mmol, exceso del 12%) se afiadié gota a gota a 10 ml de borano de
dimetilsulfuro (105 mmol) con agitacion a temperatura ambiente. A continuacién la solucién se calent6 a 40 C para
evaporar el dimetilsulfuro (p.e. = 38 ) para gene rar una solucién de borano de dimetilanilina. El espectro de RMN
"B mostraba gue una pequefia cantidad de borano de dimetilsulfuro habia quedado en el sistema (véase Figura 11).

[0047] Ejemplo 4: Preparacion de borano de dimetilani ___lina a partir de diborano

[0048] Se prepar6 borano de dimetilanilina a partir de diborano de acuerdo con el esquema siguiente:
2 NaBH4 + I = BoHg + 2 Nal + H»
BoHg + 2 (CeHs)(CH3)2N =2 (CsHs)(CH3)2N-BH3

Una solucién de 12,7 g de yodo (50 mmol) en 50 ml de DME (dimetoxietano) se afiadi6 gota a gota durante 1 hora a
un matraz de reacciéon que contenia 3,8 g de NaBH4 (100 mmol) en 50 ml de DME a temperatura ambiente con
nitrégeno a presion atmosférica pasando a través del sistema. La Figura 12 ilustra el aparato utilizado para llevar a
cabo la preparacion. El diborano y el hidrégeno producido en la reacciéon fueron arrastrados en la corriente de
nitrégeno hacia el matraz n° 1 que contenia una solucién de 15 ml de N,N-dimetilanilina (118 mmol, exceso del 18%)
en 15 ml de tolueno en un bafio de agua con agitacion, para producir borano de dimetilanilina. El nitrégeno pasé del
matraz n°® 1 al matraz n° 2, y a continuacion a través del matraz n° 3, arrastrando con él todo el diborano sin
reaccionar. El contenido de los matraces n° 2 y n°® 3 era idéntico al contenido del matraz n° 1. A continuacion el
nitrégeno se paso6 al matraz n°® 4 que contenia acetona para destruir todo el diborano sin reaccionar que pudiera
haber pasado a través de los matraces n° 1, 2 y 3. La salida del matraz n° 4 se purg6 a través de un burbujeador de
mercurio. El rendimiento de la reaccién produjo diborano en un 70% aproximadamente. La reaccién prosiguié hasta
casi el 100%. El espectro de RMN 1B de la solucién de borano de dimetilanilina en tolueno en el matraz n° 1 se
muestra en la Figura 13. El espectro de RMN "B mostrado en la Figura 14 revela que no se arrastré nada de borano
hacia el matraz n° 2.

[0049] Ejemplo 5: Efecto de los disolventes sobre la reaccion de borano de dimetilanilina con amoniaco

[0050] Se sometieron a ensayo cuatro disolventes, tolueno, heptano, xilenos, y éteres de petréleo, para la reaccién
de borano de dimetilanilina con amoniaco gaseoso. Las reacciones se llevaron a cabo de acuerdo con el
procedimiento apuntado en el Ejemplo 1. Cuando la relacion de amina y disolventes se mantiene en 1:1, se obtienen
los resultados listados a continuacion: tolueno, un producto puro de borano de amoniaco (véanse Figuras 1 a 4);
heptano, un producto puro (véase Figura 15); xilenos, un producto puro de borano de amoniaco (véase Fi(lzjura 16);y
éteres de petréleo, se produjo la impureza diamoniato de diborano y se observo en el espectro de RMN 'B (véase
Figura 17).

[0051] Ejemplo 6: Efecto de la concentracion sobre la solucion de borano de amina

[0052] No se produjo ningun subproducto o una cantidad minima de subproducto diamoniato de diborano a
cualquier relacion de disolvente a compuesto borano de amina, incluso sin tolueno como disolvente en el sistema de
reaccion, simplemente haciendo reaccionar borano de dimetilanilina con NHs.

(CsHs)(CH3)2N-BH3 + NH3 = (CeHs)(CH3)2N + NH3-BHj3,
No obstante, es conveniente utilizar algo de tolueno en el sistema para el progreso de la reaccién y el aislamiento
del producto después de la reaccion. Normalmente, la relacion de borano de dimetilanilina y tolueno es de 1:1
aproximadamente.
[0053] No obstante, para la reaccién de borano de dietilanilina con amoniaco:

(CeHs)(CH2CH3)2N-BH3 + NH3 = (CeHs)(CH2CHz)2N + NHz:-BHs,
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la relacion de borano de dietilanilina y tolueno puede influir en la pureza del producto. Véase la tabla siguiente que
resume las relaciones de dietilanilina a tolueno en la reaccién, en la que DEB significa borano de dietilanilina y Tol

significa tolueno.

Tabla 1: Resultados de la reaccién de borano de dietilanilina con amoniaco en tolueno.

DEB:Tol Producto

2 ml/18 ml Borano de amoniaco puro (Figura 18)

3ml/17 ml Borano de amoniaco puro (Figura 19)

5 ml/15 ml Borano de amoniaco y diamoniato de diborano (Figura 20)
5 ml/0 ml Borano de amoniaco y diamoniato de diborano (Figura 21)
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REIVINDICACIONES

1. Un método de sintesis de borano de amoniaco, que comprende la reaccién de al menos un borano de
amina con amoniaco de manera que se produce borano de amoniaco, en el que el borano de amina se selecciona
5 entre al menos uno de un borano de amina que tiene una estructura seleccionada entre al menos uno de

R4 Ra
R
R N/ 1 BH
®
5 \ 3
R,
Rg R+ ;
Rs N (8] ® BH3
RG R? ;
y
10
Ry
R R
4 \ B8
P ®* BHj
R3 N Rs
en las que:

15 R1y Rz comprenden H o un alquilo C;-C10 aromatico o no aromatico, saturado o insaturado, sustituido o sin sustituir;
y

R3-R7 comprenden H, ClI, F, NO2, ORg, 0 un alquilo C;-C19 aromatico o no aromatico, saturado o insaturado,

sustituido o sin sustituir, con la excepcién de cuando el borano de amina es
20
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R3-R7 no pueden ser cada uno H;
Rs comprende H o un alquilo C1-C1p aromatico o no aromatico, saturado o insaturado, sustituido o sin sustituir.

2. El método de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que la etapa de reaccién de al menos un borano
de amina proporciona un rendimiento de borano de amoniaco superior al 85%.

3. El método de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que la etapa de reaccién de al menos un borano
de amina proporciona un rendimiento de borano de amoniaco superior al 95%.

4, El método de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, que ademas comprende el
suministro de al menos uno del borano de amina en un disolvente antes de la etapa de reaccion del al menos uno
del borano de amina.

5. El método de acuerdo con la reivindicacion 4, en el que la relacion de disolvente a borano de amina no
es superior a 10:1.

6. El método de acuerdo con la reivindicacion 4, en el que la relacion de disolvente a borano de amina es
de 1:1 aproximadamente.

7. El método de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 4 a 6, en el que la etapa de reaccién
del al menos uno del borano de amina comprende el suministro del amoniaco en forma de gas y el burbujeo del
amoniaco gaseoso a través de la solucién de manera que se produce borano de amoniaco.

8. El método de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 4 a 7, que ademas comprende la
separacion del borano de amoniaco de los otros productos reactivos y del disolvente después de la etapa de
reaccion del al menos uno del borano de amonio.

9. El método de acuerdo con la reivindicacién 8, en el que el borano de amoniaco separado de los otros
productos reactivos tiene una pureza superior al 90%.

10. El método de acuerdo con la reivindicacion 8, en el que el borano de amoniaco separado de los otros
productos reactivos tiene una pureza superior al 95%.

11. El método de acuerdo con la reivindicacion 8, en el que el borano de amoniaco separado de los otros
productos reactivos tiene una pureza superior al 99%.

12. El método de acuerdo con la reivindicacion 8, que ademas comprende la reacciéon de los otros
productos reactivos en el disolvente para producir un borano de amina y la reaccion de dicho borano de amina
producido a partir de dichos otros productos reactivos con amoniaco para formar borano de amoniaco.

13. El método de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones previas, en el que el borano de amina se
selecciona entre borano de dimetilanilina, borano de dietilanilina, borano de fenilmorfolina, y borano de lutidina.

14. El método de acuerdo con la reivindicacion 13, en el que el borano de amina comprende borano de
dimetilanilina.
15. El método de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 4 a 14, en el que el disolvente se

selecciona entre al menos uno de tolueno, heptano, y xilenos.
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borano de dimetilanilina
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borano de amoniaco
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