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1.一䬵➞⌅合成⧟⣦⺬≞≒化合⢙≘基乙⺬✧Ⲵᯩ⌅，其⢩征在于具体䗷〻为：在ᰐ

≤ᰐ≗ᶑ件下，将䠁属⺬≒化⢙MBH4、卤化䬥NH4X和三卤化⺬BX3在四≒呋喃ⓦ剂中于-30～

50  ℃ᨵ拌反应制得ⴞḷ产⢙⧟⣦⺬≞≒化合⢙≘基乙⺬✧NH2B2H5，其中M  =  Na或Li，X  = 

F、Cl或Br。

2.ṩ据ᵳ利㾱≲1所䘠Ⲵ一䬵➞⌅合成⧟⣦⺬≞≒化合⢙≘基乙⺬✧Ⲵᯩ⌅，其⢩征

在于具体↕僔为：在≞≄手套㇡中，将⺬≒化䫐和≟化䬥㻵入schlenk反应⬦中，其中⺬≒

化䫐与≟化䬥Ⲵ投ᯉ᪙尔∄为100:1～1:20，⭘塞子密封后将schlenk反应⬦〫出手套㇡，

加入四≒呋喃ⓦ剂ᨵ拌，❦后加入᪙尔⎃度为0.5～5  mol/LⲴ三≏化⺬-乙䟊ⓦ⏢，其中⺬

≒化䫐与三≏化⺬Ⲵ投ᯉ᪙尔∄为1:1，于室下ᨵ拌反应ⴤ㠣ⴞḷ产⢙⭏成，待中䰤产⢙

THF∙BH3反应完全后䘋㹼分㓗㫨便ᨀ㓟处⨶得到⧟⣦⺬≞≒化合⢙≘基乙⺬✧NH2B2H5。
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一锅煮法合成环状硼氮氢化合物氨基乙硼烷的方法

技术领域

[0001] ᵜ发᰾属于⺬≞≒化合⢙Ⲵ合成技ᵟ亶域，具体⎹及一䬵➞⌅合成⧟⣦⺬≞≒化

合⢙≘基乙⺬✧Ⲵᯩ⌅。

背景技术

[0002] ≘基乙⺬✧（Aminodiborane,  ADB,  NH2B2H5）ᱟ⺬✧家᯿ᴰ古㘱Ⲵ成员之一，D ᰙ

发⧠于1938年，ᱟ乙⺬✧中Ⲵ一个ẕ≒㻛≘基取代Ⲵ乙⺬✧㹽⭏⢙，因为≘基乙⺬✧中含

ᴹㄟ位≒和ẕ≒，并且分子中存在⵰不っ定Ⲵ四元⧟，因↔䈕化合⢙具ᴹ很强Ⲵ化学⍫性。

≘基乙⺬✧⭡B、N、H三元㍐㓴成，分子中只包含B-H、N-H、B-N三化学䭞，ᱟⴞ前已⸕化

合⢙中ᴰㆰ单Ⲵ四元⧟⣦⺬✧㹽⭏⢙Ⲵ代㺘。

[0003] ⭡于≘基乙⺬✧Ⲵ合成ᯩ⌅一ⴤ⋑ᴹ得到很好Ⲵ᭩䘋发展，因↔找到一ᯩ便Ⲵ

制备ᯩ⌅就䶎常ᴹ必㾱。ⴞ前合成⺬≞≒化合⢙NH2B2H5Ⲵᯩ⌅主㾱ᴹ：

[0004] 1、利⭘乙⺬✧和≘≄反应⭏成NH2B2H5和≒≄。⭡于合成䈕化合⢙Ⲵᯩ⌅㙇ᰦ，反

应ᶑ件十分㤋刻，合成䗷〻冗䮯，䴰在-130  ℃Ⲵᶑ件下利⭘ᴹ∂≄体乙⺬✧做反应原ᯉ，

产⦷䶎常低（小于10%），并且䈕化合⢙不っ定，不᱃ᨀ㓟。乙⺬✧对オ≄ᶱ其感，᱃⟳᱃⠶

⛨，并且ᴹ剧∂，作䶎常危䲙。

[0005] 2、≘⺬✧与䞨Ⲵ作⭘ᰦ发⧠⭏成了少䟿Ⲵ≘基乙⺬✧，但ᱟ因为产⦷太低，并且

⭏成Ⲵ其它产⢙与≘基乙⺬✧⢙⨶性䍘䘁，ɯ 㜭成功Ⲵ将其分出ᶕ。

[0006] 3、利⭘≘⺬✧与THF·BH3反应，制备出≘基乙⺬✧与THFⲴ㔌合⢙。但ᱟ合成原ᯉ

䴰㾱先合成，对オ≄∄䖳感。

[0007] 䢤于以上合成⺬≞≒化合⢙NH2B2H5Ⲵ不利因㍐，M 必㾱䇮䇑一合成䗷〻㜭够䚯

免使⭘乙⺬✧、THF·BH3ㅹ∂性儈Ⲵ危䲙㦟品，并且作ㆰ单、安全可䶐Ⲵ合成ᯩ⌅。

发明内容

[0008] ᵜ发᰾䀓决Ⲵ技ᵟ䰞仈ᱟᨀ供了一原ᯉᶕⓀ丰富、作ㆰ单且安全可䶐Ⲵ一䬵

➞⌅合成⧟⣦⺬≞≒化合⢙≘基乙⺬✧Ⲵᯩ⌅。

[0009] ᵜ发᰾为䀓决上䘠技ᵟ䰞仈䟷⭘如下技ᵟᯩṸ，一䬵➞⌅合成⧟⣦⺬≞≒化合⢙

≘基乙⺬✧Ⲵᯩ⌅，其⢩征在于具体䗷〻为：在ᰐ≤ᰐ≗ᶑ件下，将䠁属⺬≒化⢙MBH4、卤

化䬥NH4X和三卤化⺬BX3在四≒呋喃ⓦ剂中于-30～50  ℃ᨵ拌反应制得ⴞḷ产⢙⧟⣦⺬≞

≒化合⢙≘基乙⺬✧NH2B2H5，其中M  =  Na或Li，X  =  F、Cl或Br。

[0010] 䘋一↕优䘹，所䘠⧟⣦⺬≞≒化合⢙≘基乙⺬✧Ⲵ合成ᯩ⌅，其⢩征在于具体↕

僔为：在≞≄手套㇡中，将⺬≒化䫐和≟化䬥㻵入schlenk反应⬦中，其中⺬≒化䫐与≟化

䬥Ⲵ投ᯉ᪙尔∄为100:1～1:20，⭘塞子密封后将schlenk反应⬦〫出手套㇡，加入四≒呋

喃ⓦ剂ᨵ拌，❦后加入᪙尔⎃度为0.5～5  mol/LⲴ三≏化⺬-乙䟊ⓦ⏢，其中⺬≒化䫐与三

≏化⺬Ⲵ投ᯉ᪙尔∄为1:1，于室下ᨵ拌反应ⴤ㠣ⴞḷ产⢙⭏成，待中䰤产⢙THF∙BH3反

应完全后䘋㹼分㓗㫨便ᨀ㓟处⨶得到⧟⣦⺬≞≒化合⢙≘基乙⺬✧NH2B2H5。
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[0011] ᵜ发᰾所䘠Ⲵ⺬≞≒化合⢙≘基乙⺬✧NH2B2H5Ⲵ合成ᯩ⌅中Ⲵ反应ᯩ〻式为：

[0012] 4NaBH4  +  NH4Cl  +  4BF3  →  NH2B2H5  +  NaCl  +  H2  +  3NaBF4

[0013] ᵜ发᰾与⧠ᴹ技ᵟ∄具ᴹ以下ᴹ⳺᭸᷌：ᴥ 发᰾∄之前Ⲵᯩ⌅原ᯉᴤ加᱃得，

成ᵜᴤ低，ᴤᴹ᭸地促䘋了反应Ⲵ䘋㹼，并且作ㆰ单，低∂ᰐ害，安全可䶐，䘲合㿴⁑化⭏

产。

附图说明

[0014] 图1ᱟᵜ发᰾实ᯭ例1合成Ⲵ⧟⣦⺬≞≒化合⢙≘基乙⺬✧NH2B2H5在四≒呋喃中

Ⲵ11B⏢体Ṩ⻱图；

[0015] 图2ᱟᵜ发᰾实ᯭ例1合成Ⲵ⧟⣦⺬≞≒化合⢙≘基乙⺬✧NH2B2H5在四≒呋喃中

Ⲵ11B{H}⏢体Ṩ⻱图。

具体实施方式

[0016] 以下䙊䗷实ᯭ例对ᵜ发᰾Ⲵ上䘠内容做䘋一↕䈖㓶䈤᰾，但不应䈕将↔⨶䀓为ᵜ

发᰾上䘠主仈Ⲵ㤳围仅䲀于以下Ⲵ实ᯭ例，凡基于ᵜ发᰾上䘠内容实⧠Ⲵ技ᵟ均属于ᵜ发

᰾Ⲵ㤳围。

[0017] 实ᯭ例1

[0018] 所ᴹ作均在≞≄≄≋下䘋㹼。在≞≄手套㇡中，向㻵ᴹ⻱子Ⲵ100  mLⲴschlenk

反应⬦中加入1.52  g⺬≒化䫐和1.06  g≟化䬥，⭘塞子密封后将schlenk反应⬦〫出手套

㇡，❦后加入干⠕处⨶后Ⲵ四≒呋喃ⓦ剂20  mL，其中⺬≒化䫐和≟化䬥Ⲵ投ᯉ᪙尔∄为4:

1，❦后加入᪙尔⎃度为1  mol/LⲴ三≏化⺬-乙䟊ⓦ⏢4  mL，其中⺬≒化䫐和三≏化⺬Ⲵ投

ᯉ᪙尔∄为1:1，于室下ᨵ拌反应ⴤ㠣ⴞḷ产⢙⭏成，待中䰤产⢙THF∙BH3反应完全后䘋

㹼分㓗㫨便ᨀ㓟处⨶得到⧟⣦⺬≞≒化合⢙≘基乙⺬✧NH2B2H5，所得到ⲴNH2B2H5〠䟽为

0.065  g，䇑㇇产⦷为62%，Ṩ⻱Ự⍻其㓟度桐䘁100%，䘋㘼㺘᰾制得Ⲵⴞḷ产⢙为㓟净Ⲵ⧟

⣦⺬≞≒化合⢙≘基乙⺬✧NH2B2H5。

[0019] 实ᯭ例2

[0020] 所ᴹ作均在≞≄≄≋下䘋㹼。在≞≄手套㇡中，向㻵ᴹ⻱子Ⲵ100  mLⲴschlenk

反应⬦中加入1.52  g⺬≒化䫐和1.06  g≟化䬥，⭘塞子密封后将schlenk反应⬦〫出手套

㇡，于-30℃加入干⠕处⨶后Ⲵ四≒呋喃ⓦ剂20  mL，其中⺬≒化䫐和≟化䬥Ⲵ投ᯉ᪙尔∄

为4:1，❦后加入᪙尔⎃度为1  mol/LⲴ三≏化⺬-乙䟊ⓦ⏢4  mL，其中⺬≒化䫐与三≏化⺬

Ⲵ投ᯉ᪙尔∄为1:1，ᨵ拌反应ⴤ㠣ⴞḷ产⢙⭏成，待中䰤产⢙THF∙BH3反应完全后䘋㹼分

㓗㫨便ᨀ㓟处⨶得到⧟⣦⺬≞≒化合⢙≘基乙⺬✧NH2B2H5，所得到ⲴNH2B2H5〠䟽为0.058 

g，䇑㇇产⦷为60%，Ṩ⻱Ự⍻其㓟度桐䘁100%。

[0021] 实ᯭ例3

[0022] 所ᴹ作均在≞≄≄≋下䘋㹼。在≞≄手套㇡中，向㻵ᴹ⻱子Ⲵ100  mLⲴschlenk

反应⬦中加入1.52  g⺬≒化䫐和1.06  g≟化䬥，⭘塞子密封后将schlenk反应⬦〫出手套

㇡，❦后加入干⠕处⨶后Ⲵ四≒呋喃20  mL，其中⺬≒化䫐和≟化䬥Ⲵ投ᯉ᪙尔∄为4:1，❦

后加入᪙尔⎃度为1  mol/LⲴ三≏化⺬-乙䟊ⓦ⏢4  mL，其中⺬≒化䫐与三≏化⺬Ⲵ投ᯉ᪙

尔∄为1:1，于50℃ᨵ拌反应ⴤ㠣ⴞḷ产⢙⭏成，待中䰤产⢙THF∙BH3⎸失后䘋㹼分㓗㫨便
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ᨀ㓟处⨶得到⧟⣦⺬≞≒化合⢙≘基乙⺬✧NH2B2H5，所得到ⲴNH2B2H5〠䟽为0.065  g，䇑㇇

产⦷为62%，Ṩ⻱Ự⍻其㓟度桐䘁100%。

[0023] 实ᯭ例4

[0024] 所ᴹ作均在≞≄≄≋下䘋㹼。在≞≄手套㇡中，向㻵ᴹ⻱子Ⲵ100  mLⲴschlenk

反应⬦中加入1.52  g⺬≒化䫐和1.06  g≟化䬥，⭘塞子密封后将schlenk反应⬦〫出手套

㇡，❦后加入干⠕处⨶后Ⲵ四≒呋喃20  mL，其中⺬≒化䫐和≟化䬥Ⲵ投ᯉ᪙尔∄为4:1，❦

后加入᪙尔⎃度为1  mol/LⲴ三≏化⺬-↓己✧ⓦ⏢4  mL，其中⺬≒化䫐和三≏化⺬Ⲵ投ᯉ

᪙尔∄为1:1，于室下ᨵ拌反应ⴤ㠣ⴞḷ产⢙⭏成，待中䰤产⢙THF∙BH3⎸失后䘋㹼分㓗

㫨便ᨀ㓟处⨶得到⧟⣦⺬≞≒化合⢙≘基乙⺬✧NB2H7，所得到ⲴNH2B2H5〠䟽为0.065  g，䇑

㇇产⦷为62%，Ṩ⻱Ự⍻其㓟度桐䘁100%。

[0025] 以上实ᯭ例᧿䘠了ᵜ发᰾Ⲵ基ᵜ原⨶、主㾱⢩征及优⛩，ᴥ 㹼业Ⲵ技ᵟ人员应䈕

了䀓，ᴥ 发᰾不受上䘠实ᯭ例Ⲵ䲀制，上䘠实ᯭ例和䈤᰾书中᧿䘠Ⲵ只ᱟ䈤᰾ᵜ发᰾Ⲵ原

⨶，在不㝡ᵜ发᰾原⨶Ⲵ㤳围下，ᴥ 发᰾䘈会ᴹ各变化和᭩䘋，䘉些变化和᭩䘋均㩭入

ᵜ发᰾保护Ⲵ㤳围内。
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图1

说　明　书　附　图 1/2 亥
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图2

说　明　书　附　图


