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(54) Zptisob vyroby tetrahydroboratu sodného s izotopem boru B

Vynédlez pat¥{ do oboru syntézy anorga-
nickfoh sloudenin a ¥fe3{ zpisob vyroby
tetrahydroboratu sodného, obsahujfciho
: imotop 1oB, ktery umoZnuje z{skat tento
hydrid v &istém stavu a ve vysokém vy-
t8%2ku na vychoz{ borovou slouleninu,
‘Podatata vyndlezu spodivhk v tom, Ze se
v prostfed{ benzenu nebo toluenu pone-
chéd reagovat tetrahydridohlinitan sodny
s tris (2-methoxyethoxy) boranem(3)
v moldrnim poméru 1,33 aZ 1,75 ¢ L,
Produkt se pouﬁiﬁt 2ejména pro syantézu
substituovanyoh vy#&foh borand s izoto-
pem 1OB, vyu¥ivanjoh p¥i neutronové
16&b% zhoubnyoh nédori,

229 336



229 338
élez se tyké zpusobu vyroby tetrahydroboratu sodného s
1zotop ’mB.

" Petrshydroborat sodny patif mezi nejvice vyrébiné a rozsf-
Iené hydridy. WNachdéz{i uplatndni jako redukéni &inidlo v orge-
nické chemii, v papirenském primyslu a v odstranovéni a regenec~
raci rtuti, mé#di, olova, sti'fbra a zlata z primyslovych odpad-
nich vod. Soulasn® je¢ jednou ze zdkladnich surovin pro vyrobu
vys&ich boranis Prvni dsp&3né pokusy se zéchytnou neutronovou
1é8bou zhoubnych nédord pomoci substituovanych vy8&ich boranu
8 izotopenm OB vyVGlaly poticebu piipravy téchto sloudenin z jed-
noduchych sloudenin s OB izotopems K této pripravd je v3ak
vyuZitelnd pouze takovéd metoda, které poskytuje vysoké vytéaky
na eB izotops

JNavriené zplUsoby piipravy tetranydroboratu sodného lze
rozd&lit do &tyi skupin, a to na reaxce (a) hydridu sodného s
diborenem nebo trialkylamin-boranem (3), (b) hydridu sodného
s estery kyseliny borité, (c¢) hydridu sodnéno s halogenidy bo-
ru a (d) hydridd s kyslizniky boru nebo boritany.

neakce hydridu sodného s diboranem nebo trialkylamin-bo-
ranen (3) je ndro&né na vycnoz{ suroviny, coz de nepi*iznivé pro-
Jevi ve ztrité vytéiku na ,I izotop, ale jako jedina metoda
poskytuje tetrahydroborat bez vedlejsich produkti,

2 NaH ¥ BjHg —» 2 NeBH,
iteakce se provédi v diethylenglykoldimethyletheru (US pat. &.

2 461 661 a 3 029 12€). Reakce hydridu sodného s trxlakylamlnu
boranem (3) probfhé podle rovhice

a: vyroba tetrahydroboratu sodného timto zpisobem je piedmétem
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Prumyslové nejrozdirendj&f{ je p¥iprava z hydridu sodného a.
trimethoxyboranu(3) (US pate. 2 461 661 a 2 534 533). .

4 NaH + B(OCH;), 428223 K. wapy, + 3 NeoCH,

Produkt se izoluje extrakci izopropylaninem nebo amoniakem, Ved-
lejéim produktem reakce je monohydrotrimethoxyborat sodny, je-
hoz tvorba snizuje vytézky 10y izotopu na pfredloZeny trimethony'
boran(3). » S
Niz8{ vyt&Zky na bor poskytuji reakce hydridu sodného s

chloridem boritym nebo diethyletherétem fluoridu»boritého‘?ném.'
pat.d. 944 546), Pii reakci diethyletherdtu fluoridu. boritého’
vznikd jako vedlejsi produkt. reakce fluorgbéritan sodnys, =

'Jako vychozi borové sloulenina se fluoroboritah sodny Vy-ﬂ.
uzivé pii prumyslové vyrobd tetrahyaroboratu sodného (ném.pat.
& 958 646 Uo pateds 2 929 676 a &s. pat. & 120 lOO).

4 Nal + NabF4 - VaﬁH4 + 4. NaF

ﬁeakce se- provéal v parafinovém oleji a neprobihé kvantitativné
na pxedloveny fluoroboritan sodny. Izolace produktu je slozitd.

Primyslové dobfe vyuZitelné jsou také reaxce hydridu s
Lyslléniky boru nebo boritany, napXiklad

| 4 meK + 28,0, $236T3 Ky yapn, + 3 wano,
podle US pat.C. 2 715 058, nebo

podle nﬁm. pat.é. 1 036 222, NeJrozslrenéJsI z této skupiny je
tzve 5111katové netoda poule brit. pat.é. 962 005 a ném.pat &
1 10€ 670 a 1 061 301,

Naz 4 7 + 16 ha + 8 H + 7 5102 -» 4 HaBH + 7_NaZSiO3

Tyto metody jsou vhodné pro prumyslovou vyrobu. Pracuje se
bez roapouétedla a produktvse}1zoluJe”amonlakem. Odpao Je snad-
no zpracovatelny., Vyt&zky reakce json viak nizké.

Vy&sich vytézku se dosdhne pi'i soudasné vyrob& dihydrido-
bls(z-methoxyethoxo)hllnltanu sodného a tetrahydroboratu sodné-
ho podle &s. aut.osv. 186 046, Pi'i vyrobé vsak piechdzi &dst
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boru do roztoku a to sniiuje vytiiky na piedloZeny bor. -
 Spole&nou nevyhodou uvedenych vyrobnich postupli je izolace
produktu ze suspenzni nebo pevné reakdni sm&si. Obsah NaBH4 v
této smEsi je mendi nez 20 %, Izolace tetrahydroboratu sodného
se provddf filtraci, odpalenim rozpoudt&dla a daldim sudenim.
U uvedenych vyrobnich postupu byl vytéiek tetrahyaroboratu 80d=
ného posuzovén z hlediska vyteznostl na hydridovy vodik. Dosud
nebyla navréena metoda unoZnu jici pripravu &istého tetrahydro-
boratu sodného bez ztraty vychozl borové loucenlnyo

‘ Uvedené nevyhody odstranuge pzedlozeny vynalez, Jehoi pired=-
méfem Je zplsob vyroby tetrahydroboratu sodného s 1zotog‘m(lo
reakcl tetrahyarldohllnltanu sooneho s trialkylesterem kyseliny
bornté s izotope QB \ 1nertn1m organlcken rbzpouétedle. Pod-
stata vynale A Sp061Va v tom, Ze se v prostiedi benzenu nebo to-
luenu ponecha reagovat tetrahydridonlinitan sodny s tris(2-me=-

thoxyethoxy)boranem(3) v moldrnim poméru 1,33 aZ 1,75 : 1.

Vynodnym provedenin vyroby podle tohoto vynélezu je synté-
za provedend v .benzenu za varu tak, Ze se k pledloZenému tetra-
hydridohlinitanu sodnému piikapévd tris{2-methoxyethoxy)boran(3).

seakce tetrahydridohlinitanu sodného s trls(Z-methoxyetho-
xy)boranem(J) je exctermni a probiné kvantitativné, Vznikly
tetrahydrcborat sodny, ktery je v reakénim prqstxedl jedinym ne-
rozpustnym produkten, je ¢isty a filtraci'shadno oddélitelny.
Postup podie vynilezu zarudi v témér kvantitativnin vytéZku na
bor preveoenl esteru kyseliny borité na tetrahbaroborat sodny.

vale Je uvedeno nékolik plldlaaﬁ provecenl zousobu podle

vynéle"u.
Pl'ixlad 1

Do 100 ml zdbrusové kyvety k odstredivce bylo ﬁfedloéeno
1,82 g 97,6 »-niho Nahll, (0,0330 mol) a 35 ml benzenu. Kyveta
byla opatlena prikapévaci ndlevkou a zp&tnym vodnim chladidem,
chrén&nym uzévérem proti vzdudné vlhkosti. Vznikld smés byla
zahifivdna a za varu benzenu bylo bZhem 30 minut pridéno 5,81 g
loB(O d20h200n3)3 (0,0247 mol). Poté byla reakéni smés jedté -
2 hodiny zahtivéna za refluxu benzenu. HReak&ni smés pak byla
odsti‘edéna, &iry roztok odtaZen a pevna latka tiikrét dekanto-
véna s 20 ml benzenu. Po poslednim odtaZent promyvaciho benze-
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nu byla pevné ldtka susena 2 hod;ny p¥i 50 Pa a 325 K. Bylo

ziskédno 0,9167 g bilého préékovitého tetrahydroboratu sodného
o analyze 26,16 % *°B a 10,53 % U™, coZ odpovidé 96,85 %-nimu
Na534 a vytéiku reakce ne predloZeny bor 97,1 %e

Piiklad 2

Lo aparatury jako v pitfkladu 1 bylo piedlaieno 1,987 g
97,8 %niho HeAld, (0,0360 mol) a 35 ml benzenw, K vzniklé smée
si bylo za varu pildéno b&hem 25 minut 4,98 g 1QB(OCH20HZOCH3)3
(0,021167 mol), Poté byla reskéni smés 3 hodiny zahlivéna,
ipracovdni reakini sm¥si bylo provedeno obdobnd jakeo v piikladu
1. bBbylo ziskéno (,8062 g bildho préskovitého tetrahydroboratu
sodného s obsanem 26,18 % 16 4 10,55 % H”, coZ odpovidd
96,9 %=-nimu NaBil, a vytiZku repkce na piedloZeny bor 99,96 %.

Priklad 3

Do 250 ml bankv opati‘ené piikapdvaci ndlevkou e apétnym '
vodnin chladidem, chrdnényxz uzdvérem proti vzdudné vlhkosti,
" bylo pPeclozene 5,47 g 97,6 %=niho ka&ld4 (0,1€63 mol) a 100 ml
benaenu. k vzniklé smési bylo za varu pi'iddno b&hem 25 minut
16,64 g b\OCd2C520Cn3)3 (C,07073 mol) a reakéni snés byla
jedt& 2 hodiny zah¥ivéna za refluxu benzenus Pak byla reekéni
smés v inertni dusikové atmosf¢i'e filtrovéne pfes sklenénou
fritu (5=-3) a bild nerozpwstné ldtka promyvéna ne frité 3krét
50 nl benzenu. Fo poslednim promyti byla pevné ldtka sulena
2 hodiny pii 5C Pa a 298 Ka Iylo ziskdno 2,6631 g bilého prés-
kovitého tetrahydroboratu sodnéno o analysze 26,15 % IQB 8
1C,54 % H™, coZ odpovids 96,8, wenimu VaBH* a vytéiku reakce ne
pfecloéeny bor 99,2 %
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Zplsob vyroby tetrahydroboratu sodného s 1zotopﬂa\lOB reakel

tetrahydrldohllnltanu sodného s trialkylesterem kyseliny bori-
té s 1zotop 108 v inertnim organickém rozpoudtédle, vyznaée-
ny tim, Ze se v prostredi benzenu nebo toluenu nechd reago-
vat tetrahydridohlinitan sodny s tris(2-methoxyethoxy)boranem

(3) v molérnim poméru 1,33 aZ 1,75 s 1.
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