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MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invención se refiere a un procedi­

miento para la  preparación de compuestos orgánicos de 

Loro, en los cuales aparecen enlaces directos entre el 
carbono y el boro, de la  fórmula general BR̂  (en la  cual 

R puede ser un radical de hidrocarburo alqu ilo-arilo , c i-  
cloalquilo, a lqu ilarilo ). ------------------------ -  ---- — ----

Es conocido preparar compuestos orgánicos de 
boro del tipo BR̂  haciendo reaccionar un compuesto orgá­

nico de aluminio apropiado del tipo AIR̂  (en donde R es 
un radical de hidrocarburo alquilo, cicloalquilo, arilo  
y aralquilo) con compuestos de boro, tales como por ejem­

plo BE^, BCl^, y boratos de alquilo. ---------------- — — —

Estos compuestos de boro son, sin embargo, muy 
caros por lo que estos métodos de preparación resultan ser 
muy ineconómicos.------ ---- — --------- — — -------------------

Por otra parte, los compuestos de boro que son 

utilizables fácilmente desde el punto de v ista  económico, 
ta les como óxido de boro, cuando están solos reaccionan 

con los compuestos orgánicos de aluminio con rendimientos

Asi, un objeto de esta invención es proporcionar 

un procedimiento para preparar compuestos orgánicos de bo­

ro partiendo de los compuestos orgánicos de aluminio co­

rrespondientes, que sea conveniente desde el punto de v is-
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ta económico, empleando un derivado de boro utilizable a 

bajo coste, haciendo asi posible explotar el procedimiento 

a escala industrial. -  ----------- — — -------- -- -  --------

Este y otros objetos aún se alcanzarán por medio 
del procedimiento de esta invención, que consiste en la  pre 

paración de compuestos orgánicos de boro, en los cuales apa 

recen enlaces directos boro-carbono, haciendo reaccionar un 

compuesto orgánico de aluminio del tipo AIR3 o AlR^Xa (en 

donde R representa un radical de hidrocarburo alquilo, ari- 
lo , cicloalquilo y aralquilo, X un halógeno ta l como bromo, 

cloró y yodo y en donde m y n son números enteros cuya suma 

es igual a 3) con óxido de boro en presencia de cierta can­
tidad de fluoruro de boro. - - - - - - - - ----- --------- -

Más particularmente, el procedimiento según esta 

invención prevé la  reacción de óxido de boro (JBgÔ ) Con un 

compuesto orgánico de aluminio del tipo AIR̂  o AIR̂ X̂  en 
presencia de cantidades a lo más equimolares con respecto 

al BgO ,̂ de fluoruro de boro. ---------------------------------

.En esta reacción un compuesto ta l se conducirá 
como un activador del óxido de boro, puesto que el último 

por s í  mismo no reaccionaría (o por lo menos reaccionaría 

solamente en pequeño grado) con el compuesto orgánico de 

aluminio; además, como compuesto que contiene boro, el fluo­

ruro de boro con respecto a su contenido de boro contribui­

rá a la  formación del compuesto orgánico de boro reaccionan­

do con el compuesto orgánico de aluminio. --------  -  --------

Cuando se opera de este modo se obtienen compues-
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tos orgánicos de boro de la  fórmula BR̂  en donde R varía 
según la  naturaleza del compuesto orgánico de aluminio de 

partida, y a si puede ser un radical de hidrocarburo alqui­
lo , arilo , cicloalquilo y aralquilo. ---  ---------------------

Los compuestos orgánicos de aluminio que pueden 

u tilizarse  en el procedimiento de esta invención se eligen 

de una amplia gama de compuestos.----------- -----------------

3C7

Se obtienen resultados particularmente satisfac­

torios cuando se utilizan compuestos del tipo AIR̂  (en don­

de R representa un radical alquilo de un bajo nárnero de 

átomos de carbono ta l como metilo, e tilo , propilo, butilo

De una forma semejante, demuestran ser apropiados 

para este fin  los haluros de alquilaluminio del tipo A12^R̂  
(en donde X representa un halógeno ta l como cloro, bromo y 
yodo, R es un radical alquilo de un bajo número de átomos 

de carbono ta l  como metilo, e tilo , propilo, butilo y seme­
jantes, y en donde m y n son dos números enteros cuya suma 

es igual a 3, ta le s como por ejemplo AlC^CgEEg, AlC^Cgii^a 

o mezclas de los mismos, como A ^Cl^CgKt^* -  ------—-------

Los compuestos orgánicos de aluminio anteriormen­
te mencionados pueden u tilizarse  solos o en mezcla mutua.

Los compuestos orgánicos de aluminio que se uti­

lizan en el procedimiento para la  preparación de derivados 

 ̂ orgánicos de boro de esta invención se preparan siguiendo

lo s métodos usuales bien conocidos por los técnicos en la
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materia.

5.

ILO*.

20*

25 *

El óxido de boro utilizado en el procedimiento de 

esta invención puede ser en forma de crista les o de polvo.

Se obtendrán resultados particularmente aprecia- 

bles utilizando B2O3, perfectamente seco y molido a un gra­

do de finura de molido de 30-120 mallas. -----------------------

En el procedimiento de esta invención el óxido 

de boro se u tiliza  en la  forma de solución en un solvente 

orgánico. Una ta l  solución se obtiene calentando el óxido 
de boro y el fluoruro de boro en un solvehte orgánico, du­

rante un período de 2 a 12 horas, a una temperatura ligera­

mente más a lta  que 100SC. —------— ------------------- —-------

A este fin  se u tiliza  un solvente orgánico que 
se elige de un grupo formado pxxr hidrocarburos y éteres 

ambos caracterizados por un punto de ebullición, bajo la s 
condiciones de trabajo, más alto que 100SC.-------- —---- —

Se alcanzan resultados más particularmente apre­

ciables cuando se hace uso de benceno, tolueno, etilbenceno, 
dietilbenceno, xileno, isoctano, dinormalbutileter y 

d ie tilg lico ld ie tile ter , solos o en mezcla mutua. -------------

La relación en peso entre el óxido de boro y 

el solvente orgánico utilizado varía dentro de un amplio 
intervalo. Se alcanzarán resultados particularmente apre­

ciables cuando se utilizan de 500 a 2000 mi. de solvente 

por cada 100 gr. de óxido de boro. - -  — — — — — — — — —
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231 fluoruro do boro puede u tilizarse  como ta l 

en su estado gaseoso en cuyo caso. se burbujea a través de 
la  suspensi6n de óxido de boro en el solvente orgánico, o 
puede también u tilizarse  en la  forma de eterato de 

5. BFj—(CgH^gOt y en t a l  caso se  añade directamente a l óxido
de boro antes de disolverlo en el solvente orgánico. ------

En el procedimiento para preparar los compuestos 

orgánicos de boro según esta invención, la  relación molar 

entre el fluoruro de boro y el óxido de boro puede variar 

10* de 0*5 a 1? se obtendrán resultados particularmente sa tis­

factorios operando con una relación molar de aproximadamen­

te o .7 5 * — — — — — — — — — — — *— *** *** '

Según una realización preferida de esta invención, 

la  reacción de preparación para los compuestos orgánicos de 

3̂  boro se realiza a través de cuatro etapas; ---------------------

1) Calentamiento bajo agitación constante durante 
un cierto período de tiempo a una temperatura ligeramente 

más a lta  que ÍOOBC de la  mezcla formada de óxido de boro y 

B E y -tO ^ a O .--------------------------------------------------------

20t 2) Adición del solvente orgánico en cantidades

apropiadas para formar una suspensión. - ------------------ —

3) Nuevo calentamiento de la  mezcla de óxido de 

boro y eterato de fluoruro de boro en el solvente orgánico 

durante un período de tiempo suficiente para disolver comple- 

25* tamente el óxido de boro a una temperatura ligeramente más

a lta  que 100SC. ------------------------------------------------------
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4) Adición, a la  solución así obtenida, del com­

puesto orgánico de aluminio previamente preparado, y a l f i  

nal de la  reacción, separación del compuesto orgánico de bo­
ro asi formado. —- ^ — — — — -  — — — — — — — —

Los ejemplos siguientes se dan para ilu strar me­

jor la  idea inventiva de esta invención. ---------------------

Ejemplo 1

Se alimentaron en un matraz de 500 mi provisto de 

un termómetro, un refrigerador a reflu jo, un agitador y de 

una conducción de entrada para nitrógeno, 6.9 gr (0.1  mol) 

de B2O3 en polvo (100 mallas) y, después de haber lavado el 

matraz con una corriente de nitrógeno, se añadieron en él 

15*1 gr (aproximadamente 0.1  mol) de BF^.EtgO. -------------

Después de ello se calentó la  mezcla durante apro 
ximadamente 45 minutos a 110-120BC* bajo agitación vigorosa 

y se gotearon lentamente 50 mi de dietilbenceno (mezcla de 
tres isómeros) manteniendo el calentamiento a 110BC duran­

te aproximadamente 6 horas. -------------------------------------

Se añadieron luego a esta mezcla 34.2 gr de 

Al(O^í^)^ disueltos en 100 mi de dietilbenceno, ajustando 

la  adición de ta l  modo que se mantuviera la  temperatura de 

reacción de 110 a 120SC. ----------------------------------------

El trietilboro así formado, se separó entonces 
de la  mezcla de reacción por destilación bajo una corriente 

de nitrógeno, colectando la  fracción con un punto de ebulli­

ción de 94-95BC.-----------------------------------------------------
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rendimiento como B( 0285)^1 calculado sobre 

el boro to ta l, (ta l como y BF  ̂ .  EtgO), fue igual a

Ejemplo 2

La reacción se realizó en el mismo matraz y ba­

jo la s  mismas condiciones del ejemplo precedente, utilizan­
do la s cantidades siguientes de reactivos: 6.9 gr (0.1 mol) 

deBgOjílOO mallas); 15.1 gr (aproximadamente 0.1  mol) de 
BF^.EtgO disueltos en 50 mi de n-heptano.-------------------

Se añadieron luego a la  solución asi obtenida

34.2 gr de Al(O^í^)^ üisueltos en 100 mi de n-heptano s i­
guiendo el calentamiento a 110SC durante 6 horas. ------  -

El rendimiento como B^CgHt^ fue igual a 60%.

,Bjemplo_á_

De la  misma manera y bajo la s  mismas condiciones 
de trabajo que la s de los ejemplos precedentes, se preparó 

una solución de 50 mi de dietilbenceno que contenía 6.9 gr 

(0.1  mol) de BgO  ̂ y 11.3 gr de BF^BtaO (aproximadamente
0.075 mol; 7% de la s  cantidades estequiométricas con res­

pecto a l B2O3 ). Se añadieron a la  solución así obtenida
31.2 gr de A líC ^ )^  disueltos en 100 mi de dietilbenceno.

3ÍL rendimiento como B(0gH$)j fue igual a 4%. 

Ejemplo 4

Bajo la s mismas condiciones de los ejemplos pre-



sedentes, se preparó una solución de 50 mi de dietilbence- 

no que contenía 6.9 (0.1  mol) gr deBgO^flOO mallas) y 7*5 

gr de BF^tEtgO (aproximadamente 0.05 mol; 50% de la s  canti­

dades estequiométricas con respecto al B2O3). Se añadieron 

a la  solución así obtenida 28.2 gr de A l^ H p ^  disueltos 

en 100 mi de dietilbenceno.-------------—

El rendimiento como B^gEty)^ fue igual 3 3 % .---

Ejemplo 5

Bajo la s  mismas condiciones de los ejemplos pre­

cedentes, se preparó una solución de 50 mi de dietilbance- 

no que contenía 6.9 gr (0.1 mol) de BgO^lOO mallas) y 15.1 

gr (aproximadamente 0.1 mol) deBF-^*. EtgO. Se añadieron a 

la  solución así obtenida 59.4- gr de Al(i C^Hg)  ̂ disueltos 

en 100 mi de dietilbenoeno. -------- ---------------------------

Se obtuvo triisobutil-boro con un rendimiento de

Ejemplo 6

Bajo la s mismas condiciones de los ejemplos pre­

cedentes se preparó una solución de 50 mi de dietilbenceno 

que contenía 6.9 gr de BgÔ  y 15.1 gr de BFg * EtgO. -  -  -

Se añadió lentamente, gota a gota, una solución 

de 74-.? gr de A lgCl^CgK^ disueltos en 100 mi de d ie til­

benceno, teniendo cuidado de mantener la  temperatura a 

aproximadamente llOeC. ------------------------------------ -  ---

Se obtuvo trietil-boro con un rendimiento de 52%.'
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Ejemplo 7

Se introdujeron 75*9 gr (1*1 mol) de en pol­

vo (100 mallas) en un matraz de 5000 mi provisto de un ter­

mómetro,. un agitador, un refrigerador de reflujo y de una 

conduoción de entrada para nitrógeno y después del lavado 

completo del recipiente con una corriente de nitrógeno seco 

se añadieron también 166.1 gr (1.1 mol) de BFj*Et20* -  - -

Después de ello la  mezcla se calentó durante 45 

minutos aproximadamente a 110-120E0 mientras se mantenía du­
rante todo el tiempo bajo agitación; entonces se gotearon 

lentamente 550 mi de n-heptano sobre e lla . -  - -------------

El calentamiento de la  mezcla así obtenida se man­

tuvo durante aproximadamente 6 horas a 110BC.---------- - -

Se añadieron a la  mezcla así obtenida 376.2 gr 

de Al(C¿K^)j disueltos en 1100 mi de n-heptano. --------- —

La adición de Al(OgK^)^ se ajustó de ta l manera 

que se mantuviera la  temperatura de reacción a 110-120sC. -

El trietil-boro a sí formado se separó y se extra­

jo de la  mezcla de reacción por medio de destilación en una 

corriente de nitrógeno, colectando la  fracción con un punto 

de ebullición de 94-95EC. ---------------------  -  -------------- *

El rendimiento como B(C^í^)^, calculado sobre el 

boro to ta l (BgÔ  y BF^  ̂ Et^O) fué igual a 60%.------ -------
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Aunque esta invención se ha descrito anteriormen­

te en términos de formas específicas de realización con mu­

chos deta lles, debe sobrentenderse que se ha hecho solamen­

te con objeto de ilu strar la .idea inventiva y que la  misma 

invención no estará necesariamente limitada por ello , dado 

que pueden hacerse evidentes para los técnicos en la  mate­

r ia  otras formas de realización y técnicas operacionales al 

ternativas sobre la  base de esta descripción. Por ello,pue­

den estudiarse variaciones que no saldrán sin embargo del 
marco de esta invención. ---------------------------------------

N O T A

Se declaran de novedad y propiedad para España, 

sus territorios y plazas de soberanía, las siguientes:

R E I V I N D I C A C I O N E S

1. -  Procedimiento para preparar compuestos orgá­

nicos de boro, del tipo BR̂  (en donde R es un radical de hi­

drocarburo alquilo, arilo , cicloalquilo y aralquilo), carac­

terizado porque se hace reaccionar un compuesto orgánico de 

aluminio con óxido de boro (B2O3) en presencia de un activa­

dor del último compuesto de fluoruro de boro. -  -------------

2. -  Procedimiento según la  reivindicación 1, ca­

racterizado porque dicha reacción se realiza en cuatro eta­

pas en el sentido que primero dicho BgOj se calienta junto 

con dicho activador, luego se añade un solvente orgánico de 

ta l modo que forme una suspensión de dichos derivados de bo­

ro en dicho solvente orgánico, después de ello dicha suspen­

sión se calienta todavía hasta la  completa solución de B2O3,
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y por último dicho compuesto orgánico de aluminio se añade 

a dicha solución. ---- ------  — -----------------------  -  ---------

3. -  Procedimiento según la  reivindicación 2, ca­

racterizado porque dicho solvente se elige del grupo que 

comprende hidrocarburos y éteres con un punto de ebulli­

ción, bajo la s  condiciones de trabajo, más alto que 10030.

4. - Procedimiento según la s reivindicaciones 1-3y

caracterizado porque dicho fluoruro de boro se u tiliza  como 
ta l  en forma gaseosa. ----------- - - -------- -  — — - ----— -

5. -  Procedimiento según la s reivindicaciones 1-3)

caracterizado porque dicho fluoruro de boro se u tiliza  en 

forma liquida como un eterato. -  - -  -- — —--- -------— — —

6. -  Procedimiento según las reivindicaciones 1-5,

caracterizado porque la  relación molar entre dichos fluoru­

ro de boro y óiáLdo de boro varía de 0.5 a 1, pero preferen­

temente queda alrededor de 0 .7 5 .-------------------------------

7 . -  Procedimiento según la s  reivindicaciones 1-6,

caracterizado porque la  reacción entre dicho compuesto or­

gánico de aluminio y dicha mezcla de derivados de boro se 

realiza a una temperatura más a lta  que 1C0SC y preferente­
mente entre 110 y 1202C. —----------- --------------------— — —

8. -  Procedimiento según la s  reivindicaciones pre­

cedentes, caracterizado porque dicho compuesto orgánico de 

aluminio se elige del grupo que comprende los compuestos de 

la  fórmula general AlRj, (en donde R es un radical de hidro­

carburo alquilo, arilo , cicloalquilo y aralquilo) y AlRmXn
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(en donde X es un halógeno ta l como cloro, bromo y yodo, 

y m y n son dos números enteros cuya suma es 3) utilizán­

dose dichos compuestos solos o en mezcla mutua. - --------

5.

10*

15.

9 . -  Procedimiento según la  reivindicación 8,

caracterizado porque dicho compuesto orgánico de aluminio 
es Al(0gH. )̂^§ — — — — — — — — — — — — — — - —

10. -  Procedimiento según la  reivindicación 8, 
caracterizado porque dicho compuesto orgánico de aluminio

11. - Procedimiento según la  reivindicación 8, 

caracterizado porque dicho compuesto orgánico de aluminio 

es un sesquicloruro de etilaluminio de fórmula
^ 2(0^ 5)3013. --------------------------------------------------

12. -  "PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR COMPUESTOS

ORGANICOS DE BORO". ---------------------------------------------

Todo ello conforme se describe y reivindica en 

la  presente memoria que consta de trece hojas, foliadas 

y mecanografiadas por una sola de sus caras.

¿F E L O N A , 2 3 P!C 1964 ¡
P.A.

ad.
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