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Sposdéb wytwarzania dwuborosze$ciowodoru

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania dwuborosze§ciowodoru o wzorze chemi-
cznym B;Hs. Zwiazek ten jest wykorzystywany jako podstawowy sktadnik do produkcji borowo-
doréw o ogdlnych wzorach BnHn+s i BoHus, w ktérych n oznacza liczby catkowite wigksze lub rowne
2. Wyisze borowodory otrzymane z dwuborosze$ciowodoru, a w szczegdlnosci zwiazek o wzorze
BsH,, znalazt zastosowanie jako komponent wysokoenergetycznych paliw rakietowych, natomiast
zwiazek o wzorze BoH 4 stosuje si¢ jako surowiec do produkcji dwukarbododekaboranu tzw.
~karboranu®. Na bazie karboranéw otrzymano najlepsze ze wszystkich dotychczas znanych two-
rzyw sztucznych tzw. polikarborany. Dwuborosze$§ciowoddr znalazt zastosowanie jako reagent w
nowoczesnej syntezie organicznej do produkc;ji alkoholi, aldehydéw, ketonéw, cisolefin tréjalkilo-
boréw i cyklicznych potaczenh boroorganicznych.

Znanych jest wiele sposobéw wytwarzania dwuborosze$ciowodoru. Z J. Am. Chem. Soc.
1959, 81, str. 61-67 znany jest spos6b, ktéry polega na reakcji borowodorku sodowego z kwasem
siarkowym. W wyniku takiej reakcji oprécz dwuborosze§ciowodoru powstaje dwutlenek siarki w
ilosci do 20%, ktdry zanieczyszcza produkt gléwny. Wedtug Ch. Ind. 1961, str. 1911 sposob
wytwarzania dwuboroszesciowodoru polega na reakcji borowodorku sodowego z kwasem
mectanosulfonowym. ‘
~ Celem wynalazku jest opracowanie takiego sposobu wytwarzania dwuborosze$ciowodoru,
ktéry zapewnitby duzg czysto$¢ i wysoka wydajnoéé¢ dwuborosze$ciowodoru.

Sposéb wytwarzania dwuborosze$ciowodoru o wzorze B,Hg, wedlug wynalazku polega na
tym, Ze suchy borowodorek litowy o wzorze LiBH4 lub jego zawiesing w rozpuszczalniku organi-
cznym takim jak eter dwu-n-butylowy lub diglim, podaje si¢ reakcji zkwasem octowym, chlorooc-
towym, dwuchlorooctowym, tréjchlorooctowym, tréjfluorooctowym, stearynowym, benzoeso-
wym, salicylowym, fenolem, a-naftolem, B-naftolem, o-krezolem, p-krezolem, rezorcvng lub
pirogalolem, ewentualnie w roztworze eteru dwu-n-butylowego jako rozpuszczalnika, w czasie od
10 min do kilku godzin w temperaturze wzrastajacej od -10°C do +140°C w atmosferze suchego
gazu obojetnego jak azot lub argon, a wydzielajace si¢ gazy, to jest dwuboroszes§ciowodoér i wodér,
chtodzi si¢ ciektym azotem w celu wydzielenia czystego dwuboroszesciowodoru. Reagenty stosuje
si¢ w ilociach rownomolowych. Wszystkie wymienione wyzej substraty, ktére poddaje si¢ reakcji z
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borowodorkiem, maja charakter kwasowy. Szczegblnie korzystnie przebiega reakcja z udziatem
kwasu octowego lub B-naftolu w §rodowisku eteru.

Przedmiot wynalazku jest blizej wyjasniony w przykladach wykonania, ktore jednakze nie
ograniczaja jego zakresu stosowania.

Przyktad I Do suchego i odtlenionego reaktora wprowadzono 0,582g (0,0267 mola)
borowodorku litowego, a nast¢pnie dodano 5 g eteru dwu-n-butylowego. Mieszaning ochtodzono
do temperatury -10°C, po czym w ciagu 3 godzin wprowadzano w atmosferze azotu 1,602 g (0,0267
mola) kwasu octowego rozpuszczonego w 6,4 g eteru dwu-n-butylowego. Reakcja przebiegata
egzotermicznie i'temperatura reakcji w miarg jej post¢pu wzrastata od -10°C do 140°C. Wydziela-
- jace si¢ gazy, tj. dwuborosze$ciowoddr i wodor, chiodzono cieklym azotem w celu wydzielema
dwuborosze$ciowodoru. Objgtoéé otrzymanego dwuborosze$ciowodoru wynoula 254,5cm’, co
stanowi 85% wydajnosci teoretycznej.

Przyktad II. Postgpowano tak, jak w przyktadzie I z tym, ze do przygotowanej zawiesiny o
takim samym skladzie jak w przyktadzie I dodano 2,521 g (0,0267 mola) kwasu chlorooctowego
rozpuszczonego w 10,08 g eteru dwu-n-butylowego. Objeto$é otrzymanego dwuborosze$ciowo-
doru wynosita 267,5cm’, co stanowi 92,5% wydajnosci teoretyczne;.

Przyktad III. Postgpowano tak, jak w przyktadzie I ztym, ze do przygotowanej zawiesiny o
takim samym sktadzie jak w przyktadzie I dodano 3,4403 g (0,0267 mola) kwasu dwuchloroocto-
WEGO roZpuszczonego w l ,76 g eteru dwu-n-butylowego. Objgtos¢ otrzymanego dwuboroszesécio-
wodoru wynosita 239 cm’®, co stanowi 80% wydajnosci teoretyczne;j.

Przyktad IV. Post¢gpowano analogicznie jak w przykladzie I z tym, ze do przygotowanej
zawiesiny o takim samym skladzie i jak w przyktadzie I dodano 4,359 g (0,0267 mola) kwasu
tréjchlorooctowego rozpuszczonego w 17 43 g eteru dwu-n-butylowego. Objetos¢ otrzymanego
dwuboroszeéciowodoru wynosita 254 cm®, co stanowi 85% wydajnoéci teoretyczne;.

- Przyktad V. Postgpowano analoglcznle jak w przyktadzie I z tym, ze do przygotowane;j
zawiesiny o takim samym skladzie jak w przykladzie I dodano 2,563 g (0,0267 mola) kwasu
tréjfluorooctowego rozpuszczonego w 10,24 g eteru dwu-n-butylowego. Objetosé otrzymanego
‘dwuboroszeéciowodoru wynosita 255,5cm’ co stanowi 85,5% wydajnosci teoretyczne;j.

- Przyktad VI. Postgpowano analogicznie jak w przyktadzie I z tym, Ze do przygotowane;j
zawiesiny o takim samym skladzie jak w przykiadzie I dodano 7,583 g (0,0267 mola) kwasu
stearynowego rozpuszczonego w 30,33 g eteru dwu-n-butylowego. Objetoéé otrzymanego dwubo-
rosze$ciowodoru wynosita 227,5cm?, co stanowi 76% wydajnosci teoretyczne;.

Przyktad VII. Post¢powano analogicznie jak w przyktadzie I z tym, ze do przygotowane;j
zawiesiny o takim samym sktadzie jak w przykladzie I dodano 3,260g (0,0267 mola) kwasu
benzoesowego rozpuszczonego w 13,04 g eteru dwu-n-butylowego. Objetosé otrzymanego dwubo-
roszesciowodoru wynosita 178,5cm’, co stanowi 59,5% wydajnosci teoretycznej.

Przyktad VIIL Post¢powano analogicznie jak w przykladzie I z tym, ze do przygotowane;j
zawiesiny o takim samym skladzie jak w przyktadzie I dodano 3,688 g (0,0267 mola) kwasu
salicylowego rozpuszczonego w 14,75 g eteru dwu-n-butylowego. Objeto$¢ otrzymanego dwuboro-
sze$ciowodoru wynosita 268,5 cm’, co stanowi 90% wydajnoéci teoretycznej.

Przykla d IX. Post¢powano analogicznie jak w przykfadzie I z tym, Ze do przygotowane;j
zawiesiny o takim samym skladzie jak w przyktadzie I dodano 2,511g (0,0267 mola) fenolu
rozpuszczonego w 10,04 g eteru dwu-n-butylowego. Objetosé otrzymanego dwuborosze§ciowo-
doru wynosita 131,5 cm’, co stanowi 44% wydajnoSci teoretyczne;.

Przyktad X. Postgpowano analogicznie jak w przykladzie I z tym, Zze do przygotowanej
zawiesiny o takim samym skladzie jak w przyktadzie I dodano 3,849 g (0,0267 mola) a-naftolu
rozpuszczonego w 15,40 g eteru dwu-n-butylowego. Objetoéé otrzymanego dwuborosze$ciowo-
doru wynosita 159,5cm’, co stanowi 52% wydajnoéci teoretyczne;.

Przyktad XI. Postgpowano analogicznie jak w przyktadzie I z tym, ze do przygotowane;j
zawiesiny o takim samym skfadzie jak w przyktadzie I dodano 3,849 g (0,0267 mola) B-naftolu
rozpuszczonego w 15,40 g eteru dwu-n-butylowego. Objetosé otrzymanego dwuborosze$ciowo-
doru wynosita 239 cm®, co stanowi 80% wydajnosci teoretycznej.

Przyktad XII. Post¢powano analogicznie jak w przykiadzie }-z-tym, ze do przygotowanej
zawiesiny o takim samym skladzie jak w przyktadzie I dodano 2,887 g (0,0267 mola) o-krezolu
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rozpuszczonego w 11,55g eteru dwu-n-butylowego. Objeto§¢ otrzymanego dwuboroszesciowo-
doru wynosita 183 cm’, co stanowi 61,5% wydajnosci teoretyczne;.

Przyktad XIII. Postepowano analogicznie jak w przykladzie I z tym, ze do przygotowane]
zawiesiny o takim samym skladzie jak w przykiadzie I dodano 2,887 g (0,0267 mola) o-krezolu

" rozpuszczonego w 11,55 g eteru dwu-n-butylowego. Objgto$¢ otrzymanego dwuborosze§ciowo-

doru wynosita 132,5cm’, co stanowi 44,5% wydajnosci teoretyczne;j.

Przyktad XIV. Postgpowano analogicznie jak w przyktadzie I z tym, ze do przygotowanej
zawiesiny o takim samym skladzie jak w przyktadzie I dodano 1,470 g (0,01335 mola) rezorcyny
rozpuszczonej w 5,88 g eteru dwu-n-butylowego. Objgto$é otrzymanego dwuborosze$ciowodoru
wynosita 64 cm’, co stanowi 21,5% wydajnoéci teoretyczne;.

Przyktad XV. Postgpowano analogicznie jak w przyktadzie I z tym, Zze do przygotowane;j

~zawiesiny o takim samym skladzie jak w przyktadzie I dodano 1,121 g (0,0089 mola) pirogalolu
rozpuszczonego w 4,48 g eteru dwu-n-butylowego. Objgtosé¢ otrzymanego dwuborosze$ciowodoru
wynosita 190 cm®, co stanowi 64% wydajnosci teoretyczne;.

Przyktad XVI. Do suchego i odtlenionego reaktora wprowadzono 0,582 g (0,0267 mola)
suchego borowodorku litowego, kt6ry schiodzono do temperatury -50°C. Nast¢pnie w atmosferze
azotu dodawano niewielkimi porcjami czysty kwas octowy w ilosci 1,602 g (0,0267 mola) w czasie
1,5 godziny, az do podniesienia si¢ temperatury do +90°C. Wydzielajace si¢ gazy, tj. dwuboroszes-
ciowodér i wodér, chtodzono cieklym azotem w celu wydzielenia dwuborosze$ciowodoru. Otrzy-
mano 251 cm®, co stanowi 84% wydajnosci teoretycznej.

Przyktad XVII Do suchego i odtlenionego reaktora zawierajacego 15 ml diglimu wprowa-
dzono 0,582 g (0,0267 mola) borowodorku litowego, po czym uktad schiodzono do temperatury
-10°C. Nastepnie w ciggu 3 godzin w atmosferze azotu, wprowadzono 10,7 g roztworu 1,602 g
(0,0267 mola) kwasu octowego w diglimie. Temperatura reakcji wzrosta od -10°C do +90°C.
Dwuborosze$ciowodér wydzielono jak w przyktadzie I. Otrzymano 270 cm® dwuborosze§ciowo-
doru, co stanowi 90% wydajnosci teoretyczne;j.

Zastrzeienie patentowe

Sposéb wytwarzania dwuborosze$ciowodoru o wzorze B:Hg polegajacy na reakcji borowo-
dorku ze zwigzkiem o charakterze kwasu, znamienny tym, Ze suchy borowodorek litowy o wzorze
LiBH, lub jego zawiesing w rozpuszczalniku organicznym takim jak eter dwu-n-butylowy lub
diglim, poddaje si¢ reakcji z kwasem octowym, chlorooctowym, dwuchlorooctowym, tréjchlo-
rooctowym, tréjfluorooctowym, stearynowym, benzoesowym, salicylowym, fenolem, o~naftolem,
Bnaftolem, o-krezolem, p-krezolem, rezorcyna i pirogalolem w roztworze eteru dwu-n-
butylowego jako rozpuszczalnika w czasie od 10 min do 6 godzin, w temperaturze od -10°C do
140°C, w atmosferze suchego gazu obojgtnego, takiego jak azot lub argon, po czym schiadza sig
cieklym azotem otrzymang mieszaning dwuborosze$ciowodoru i wodoru w celu wydzielenia
czystego dwuborosze$ciowodoru.
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