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Sposéb wytwarzania dwuboroszesciowodoru

1

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarza-
nia dwuboroszesciowodoru o wzorze B,Hj.

Zwigzek ten jest wykorzystywany jako podsta-
wowy skiladnik do produkcji borowodoréw o ogédl-
nych wzorach BH ., i B,H, s W ktorych
n oznacza liczby calkowite wieksze lub rowne 2.
Zwigzki te znalazly zastosowanie jako skladniki
wysokoenergetycznych paliw do otrzymywania poli-
karborandéw —najlepszych z dotychczas otrzymy-
wanych tworzyw sztucznych oraz jako reagenty
w nowoczesnej syntezie organicznej na przyklad
do selektywnych addycji i redukcji wigzan wielo-
krotnych, syntez w lagodnych warunkach pier-
wszo i drugorzedowych alkoholi, glikoli, amin,
tréjalkiloboré6w o~ prostych i rozgalezionych pod-
stawnikach.

Znanymi sposobami- dwuboroszesciowodér wyt-
warza sie przez bezposrednie uwodornienie zwig-
zkow boru. Sposoby te sa przedstawione w opisach
patentowych Stanéw Zjednoczonych Ameryki nr,
nr 2543511, 2568815. Jednakze, zadnym z tych
sposob6w nie udaje sie otrzymywaé dwuborosze-
$ciowodoru z wydajnosciami ilo$ciowymi.

Celem wynalazku jest opracowanie takiego spo-
sobu wytwarzania dwuboroszesciowodoru, ktoéry za-
pewnilby duza czysto$é i wysoka wydajnos¢ kon-
cowego produktu.

Spos6b  wytwarzania dwuboroszesciowodoru
o wzorze B,Hg, wedlug wynalazku polega na tym,
ze suchy borowodorek sodu lub jego zawiesing
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w rozpuszczalniku organicznym takim: jak tetrahy-
drofuran lub eter dwu-n-butylowy poddaje sig
reakcji z czystym fenolem lub «-naftolem lub
f-naftolem lub orto-nitrofenolem lub kwasem sa-
licylowym lub kwasem sulfosalicylowym lub kwa-
sem sulfoanilowym lub kwasem orto-toluenosulfe-
nowym lub kwasem para-toluenosulfonowym lub
z ich roztworami w tetrahydrofuranie lub eterze
dwu-n-butylowym w czasie od 20 minut do 5 godzin
w temperaturze od 20°C do 90°C, w atmosferze su-
chego gazu obojetnego takiego jak leOt lub argon

Wydzielajaca sie mieszanine gazow, to jest dwu- °

boroszesciowodoru i wodoru chtodzi sie cieklym
azotem w celu wydzielenia czystego dwuborosze-
Sciowodoru. Substraty stosuje sie w stosunkach mo-
lowych 1:1. )

Przedmiot wynalazku jest blizej wyjasniony w
przykladach wykonania, ktére jednakze nie ogra-
niczajg jego zakresu. '

Przyktad I. Do zawiesiny 1,0140g (0,0268 mo-
la) borowodorku sodowego w 8 g tetrahydrofuranu
wprowadza sie w atmosferze oczyszczonego i su-
chego azotu w temperaturze 20°C 2,522 g (0,0268
mola) fenolu w 16 g tetrahydrofuranu. Mieszanine
reakcyjng ogrzewa sig od temperatury 20°C do
90°C wkraplajac rozfwoér fenolu w tetrahydrofura-
nie przez 4 godziny. Wydzielajaca sie w trakcie
reakeji mieszanine dwuboroszesciowodoru i wodoru

chtodzi sig cieklym azotem w celu wydzielenia

dwuboroszesciowodoru. Objetosé otrzymanego dwu-
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3.
boroszesciowodoru wynosi 179 cm3 co stanowi 61%0
wydajnosci teoretycznej.

Przyktad II Postepuje sig analogicznie jak

w przykladzie I z tym, ze do przygotowanej zawie-
siny o takim samym skladzie i stezeniu jak w przy-
kladzie I dodaje sie 3,86 g (0,0268 mola) a-naftolu
w 20 g tetrahydrofuranu. Objetosé otrzymanego
dwuboroszeSciowodoru wynosi 140 cm3 co stanowi
50%; wydajnosci teoretycznej.
- Przyktad IIL. Postgpuje sig analogicznie jak
w przykladzie I z tym, ze do przygotowanej za-
wiesiny o takim samym skladzie i stezeniu jak
w- przykladzie I dodaje sie 3,86 g (0,0268 mola)
B-naftolu w 20 g tetrahydrofuranu. Objetosé otrzy-
manégo dwuboroszesciowodoru wynosi 290 cm3, co
stanowi 97%; wydajnosci teoretycznej.

Przyktad IV. Postepuje sie analogicznie jak
w przykladzie I z tym, ze do przygotowanej zawie-
siny o takim samym skladzie i stezeniu jak
w przykladzie I dodaje sie 3,73 g (0,0268 mola)

orto-nitrofenolu w 25 g tetrahydrofuranu. Obje- -

to$¢ otrzymanego dwuborosze$ciowodoru wynosi
224 cm3 co stanowi 77y wydajnosci teoretycznej.
Przykltad V. Postepuje sie analogicznie jak
w przykladzie I z tym, ze do przygotowanej za-
wiesiny o takim samym skladzie i stezeniu jak w
przyktadzie I dodaje sig 3,70 g (0,0268 mola) kwa-
su salicylowego w 25 g tetrahydrofuranu. Objetosé
" otrzymywanego dwuboroszeSciowodoru  wynosi
298,7 cm3 co stanowi 100% wydajnosSci teoretycznej.
Przyklad VI Postepuje sie analogicznie jak
w przykladzie I z tym, ze do przygotowanej zawie-
siny o takim samym skladzie i stezeniu jak
w przykladzie I dodaje sie 5,85 g kwasu sulfosa-
licylowego w 25 g tetrahydrofuranu. Objetosé
otrzymanego dwuboroszesciowodoru wynosi 75 cm3
co stanowi 25% wydajnosci teoretycznej.
Przyktad VII. Postepuje sie analogicznie
jak w przykladzie I z tym, ze do przygotowanej
iawiesiny o takim samym skladzie i stezeniu jak
w przykladzie I dodaje sig 4,64 g kwasu sulfo-
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anilowego w 30 g tetrahydrofutsztu. Objmtosé
otrzymanego dwuborészeésciowodoru wytiosi 73 tm?
co stanowi 24% wydajno$ci tecretyczrie]j.

Przyktad VIII. Postepuje si¢ amalogicznie
jak w przykladzie 1 z tym, ze do przygotowamej
zawiesiny o takim samym skladzie i stezeniu jak
w przykladzie I dodaje si¢ 4,61 g kwasu orto-
toluenosulfonowego w 30 g tetrahydrofuranu. Ob-
jetos¢é otrzymanego dwuboroszesciowodoru wyno-
si 100 cm3 co stanowi 33% wydajnosci teoretycznej. -

Przyklad IX. Postepuje sig analogicznie jak
w przykladzie I, z tym, ze do przygotowanej za-
wiesiny ‘0o takim samym skladzie i stezeniu dodaje
sie 4,61 g kwasu para-toluenosulfonowego w 30 g
tetrahydrofuranu. Objeto§¢ otrzymanego dwuboro-
szesciowodoru wynosi 113 cm3 co stanowi 38% wy-
dajnos$ci teoretycznej. - )

Przyktad X. Postepuje sie¢ analogicznie jak
w przykladzie I z tym, ze do przygotowanej zawie-
siny o takim samym skladzie i stezeniu wprowa-
dza sig 3,86 g f-naftolu. Objetos¢ otrzymanego
dwuboroszesciowodoru wynosi 290 cm3? co stanowi
97% wydajnosci teoretycznej.

Zastrzezenie patentowe

Sposob wytwarzania dwuboroszesciowodoru
0 wzorze BZHG, znamienny tym, ze suchy borowo-
dorek sodowy lub jego zawiesine w rozpuszczal-
niku organicznym takim jak tetrahydrofuran lub
eter dwu-n-butylowy poddaje sie reakcji z czy-
stym fenolem o-naftolem, lub B-naftolera, lub orto-
nitrofenolem, lub kwasem salicylowym, lub kwa-
sem sulfosalicylowym, lub kwasem sulfoanilowym
lub kwasem orto-toluenosulfonowym, lub parato-
luenosulfonowym, lub z ich roztworami w tetra-
hydrofuranie lub eterze dwu-n-butylowym w cza-
sie od 20 minut do 5 godzin, w temperaturze od
20°C do 90°C, w atmosferze suchego gazu obo-
jetnego takiego jak azot lub argon, po czym schila-
dza sig otrzymana mieszanine dwuborosze$giowo-
doru i wodoru,
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