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MIORTA _DRSCRIPTIVA

Le presente invencibn se refiere a un procedi-
niento para la preparacién de compuestos orghnicos de
boro, en los cuales aparecen enlaces directos entre el
carbono y el borc, de la férmula general BRj (en la cual
R puede ser un radical de hidrocarburo glquilo-arilo, ci-

cloalquilo, alquilarilo)s = = = = = = = =~ = v = = = = = -

H#g conocido preparar compukestos orginicos de
boro del tipo BRj haciendo reaccionar un compuesto orgé-
nico de aluminio apropisdo del tipo AIR, (en donde R es .
un radical de hidroearburo alquilo, cicloslguilo, arilo
¥y aralquilo) con compuestos de boro, tales como por ejem-

DlQ BF3’ :5013’ '.V‘ bora’bos de alq_uilo- - - e - . w

Bstos compuestos de boro son, sin embargo, muy
caros por lo que estos métodos de preparacibn resultan ser

DUY iNeCONOMiCOBe = = = = = = = - - - — " — -

Por otra parte, los compuestos de boro que son
utilizables fhcilmente desde ol punto de vista econdmico,
tales como Sxido de boro, cuando estén solos reaccionan
con los compuestos orgénicos de aluminio con rendimientos

muybajos, - . .  m - . - E—— - 8- e A e M - -

Asl, un objeto de esta invencidn es proporcionar
un procedimiento para preparar compuestos orgénicos de bo=
ro partiendo de los compuestos orgénicos de aluminio co-

rrespondientes, que sea conveniente desde el punto de vis-
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ta econdmico, emplesndo un derivado de boro utilizable a

bajo coste, haciendo asi posible explotar el procedimiento

8 6508la INAUSELIAL, = = o o w v - . - -

Bate y otros objetos aln se alcanzarén por medio
del procedimiento ﬁe esta invencidn, que consiste en la pre
paracién de compuestos orgénicos de boro, en los cuales apg
recen enlaces directos boro-carbono, haclendo reaccionar un
compussto orghnico de aluminio del tipo AlR3 o AlR;Xy (en
donde R representa un raedical de hidrocarburo alquilo, ari-
lo, cicloalquilo y aralguilo, X un halbdgeno tal como bromo,
cloré y yodo y en donde m y n son nfmeros enteros cuya suma
es igual a 3) con Oxido de boro en presencia de cierta can-

tidad de fluoruro de HOro, = = = = m = = = - -

Més particularmente, el procedimiento seglin esta
inveneibn prevé la reaccibn de dxido de boro (Bo03) Con un
compuesto organico de aluminio del tipo AlR3 o AIR X, en
presencia de cantidades a lo més equimolares con respecto

al 3203, Ao FLlUOLUYO G DOLO. = w m = oo = e 2o o o o . e

Bn esta reaccidn un compuesto tal se conducira
como un activador del dxido de boro, puesto que el Gltimo
por sf mismo no reamccionaria (o por lo menos reaccionaria
solamente en pequefio grado) con el compuesto orginico de
aluminio; ademés, como compuesto que contiene boro, el fluo-
ruro de boro con respecto a su contenido de boro contribui-
r4 a la formacidn del compuesto orgénico de boro reaccionan-

do con el compuésto orglnico de aluminios = = = = = = = = =

Cuando ze opera de este modo se obtienen compues—



tos orgénicos de boro de la férmula BR; en donde R varia
segfn la naturaleza del compuesto orgénico de aluminio de
partida, y as{ puede ser un radical de hidroecarburo alqui-

lo, arilo, cicloalquilo y aralquilo. = = « = « = c o - w ~

5e Los compuestos orghnicos de aluminio que pueden
utilizarse en el procedimiento de esta invencidn se eligen

de una amplia gama de cOMPUEsSEOfe = = = = = = = o - - -~

Se obtienen resultados particularmente satisfac-
forios cuando se ubilizan compuestos del tipo AlR; (en don~-
10. de R representa un radical alquilo de un bajo nimero de
&tomos de carbono tal como metilo, etilo, propilo, butilo

y semejantes). - - - —— - - e e e = e e - -

De una forma semejante, demuestran ger apropiédos
para este fin los haluros de alguilaluminio del tipo ALlX R,
156 (en donde X representa un haldgeno tal como cloro, bromo y
yodo, R es un radicel alquilo de un bajo nimero de &tomos
de carbono tal comomtilo, etilo, propilo, butilo y seme~
jantes, ¥ en donde n ¥y n son dos nflmeros enteros cuya suma
es igual a 3, tales como por ejemplo AlCl,CoHg, A101(02H5)2
90, 0 mezclas de los mismos, como AlgCli(Colig)ye = = — = == ==

Los compuestos orgénicos de aluminio anteriormen-

te mencionados pueden utilizarse solos 0 en mezcla mitua.

Los compuestos orginicos de aluminio que se uti-
lizah en el procedimiento para la preparacién de derivados
25, orgénicog de boro de esta invencidn se preperan siguiendo

los métodos usuales bien conocidos por los técnicos en la
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NALETife = = = = = = = - - -

L bxido de boro utilizado en el procedimiento de

egta invencidn pueds ser en forma de cristales o de polvo.

Se obtendrén resultados particularmente aprecia—
bles utilizandoi&zos, perfectamente seco y molido a un gre—

do de finura de molido de 30-120 mallas, = — = = =~ = = « = =

#n el procedimiento de esta invencidn el xido
de boro se utiliza en la forma de solueidén en un solvente
orghnico. Una tal solucibn se obtiene calentando el 6xido
de boro y el fluoruro de boro en un solvehtae orghnico, du=
rante un perfodo de 2 a 12 horas, a una temperatura ligera-

mente més alta que 10020, ~ = — = = . — - ——

& este fin se utilize un solvente orgénico que
se elige de un grupo formado por hidrocarburos y é&teres
ambos caracterizados por un punto de ebullicibn, bajo las

condiciones de trabajo, més alto que 1008C. = = = = = — -

86 alcanzan resultedos més particularmente apre=
ciables cuando ge hace uso de benceno, tolueno, etilbenceno,
dietilbenceno, xileno, isoctano, dinormglbutileter y

dietilglicoldietileter, solos 0 en mezclg MUtUge = = = = « =

La relacidn en peso entre el dxido de boro y
el solvente organico utiligado veria dentro de un amplio
intervalo, Se alcangzaran resultados particulsrmente apre-
ciables cuando se utilizan de 500 a 2000 ml. de solvente

por cada 100 gr. de 6x1do de DOrOs = = = = = = = = = = = o
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Bl fluoruro de boro puede Ltilizarse como tal
en su estado gageoso en cuya caso se burbujea a través de
la suspensidn de 8xido de boro en el solvente organico, o
puede también utilizarse en la forma de eterato de
BE3—(02H5)20, y en tal cagso se afiade directamente al 6xido

de boro antes de disolverlo en el solvente orglnico, = — —

Bn el procedimiento para preparar los compuestos
orgénicos de boro seghn esta invencibn, la relécién'molar
entre el fluoruro de boro y el dxido de boro puede varigr
de 0.5 a 1; se obtendrén resultados particularmente satis—
factorios opersndo con una relacibn molar de aproximadamen-

e 0¢75. - Ea e B em W e W W e e e - e me T em e e e s v e e e e

Segin una realizacién preferida de esta invencidn,
la reaccibn de preparacidén para los compuestos orginicos de

boro se realiza a través de cuatro etapass = = = = = = = = =

1) Calentamiento bajo agitacién constante durante
un cierto periodo de tiempo a una temperatura ligeramente

nis alta que 1008C de la mezcls Fformada de 6xido de boro ¥

2) Adicidn del solvente orgénico en cantidades

apropiadas para formar ung suspensidne — = =~ - = = = = - =

3) Nuevo calentamiento de la mezcla de Sxido de
poro y eterato @e fluoruro de boro en el solvente orgénico
durente wn perfiodo de tiempo suficiente para disolver comple-
tamente el 6xido de boro a una temperatura ligeramente mis

alte que 10080, = = = = = = = = = = = = == = ———
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4) Adicidn, a la solucibn asi obtenida, del com-
puegto orgénico de aluminio previamenie preparado, y al fi
nal de la reaccidn, separacidn del compuesto orginico de bo-

1o asi fOI‘madO.-u-—--—-—----~-——---— ‘‘‘‘‘‘

Los ejemplog giguientes se dan pars ilustrar me-

jor la idea inventiva de esta invencidn, = = - = ~ = — ~ =

Bjemplo 1

Se alimentaron en un mgtraz de 500 ml provisto de
un termbébmetro, un refrigerador a reflujo, un agitador y de
una conduccidn de entrada para nitrdgeno, 6.9 gr (0.1 mol)
de BoO3 en polvo (100 mallase) y, despuds de haber lavado el
matraz con una corriente de nitrdgeno, se afiadieron en 81

15.1 gr (aproximadamente Q.1 mol) de BF3.Bt00 ~ = ~ =~ = -

Después de ello se calentd la mezcla durante apro
ximgdamente 45 minutos a 110-1202C bajo agitacidn vigorosa
y se gotearon lentamente 50 ml de dietilbenceno (mezcla de
tres isbmeros) manteniendo el calentamiento a 1102¢ duran—

te aproximadamnente 6 horags = — = = = = = — -~ e - - -

Se afladieron luego a esta mezecla 34.2 gr de
Al(CéH5)3 disueltos enh 100 ml de dietilbenceno, ajustando
la adicibn d&e tal modo que se mantuviera la femperatura de

#l trietilboro asi formado, se separd entonces
de la mezcla de reacclén por destilacibn bajo una corriente
de nitrdgenc, colectendo la fraccibn con un punto de ebulli-

cibn Ao 94=950C, = = = - ————— - -
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#1 rendimiento como B(GZH5)3, calculado sobre

el boro total, (tal como By03 ¥ BF3 + Et,0), fue igual g

45he = = o e —— - ——

Blemplo 2

Ia reaccién se realizd en el mismo matraz y be-
jo las mismas condiciones del ejemplo precedente, utilizan-
do las cantidades siguientes de reactivos: 6.9 gr (O.l mol)
de B203(100 mallas); 15.1 gr (aproximadamente O.1 mol) de
BF348t,0 disueltos en 50 ml de n-heptanc. = = — = « — =~

Se afindieron luego a la solucidn asl obtenida
34.2 gr de 31(0235)3 disueltos en 100 ml de n-heptano si-

guiendo el calentamiento a 1109C durante 6 horas, — = = -
#1 rendimiento comoZBCGgﬁs)3 fué igual a 60%.

~Bjemplo 3

De lg misma manera y bajo lasg mismas condiciones
de trabajo que las de los cjemplos precedentes, se prepard
ma solucidn de 50 ml de dietilbenceno que contenia 6.9 gr
(0u1 mol) de BpO3 y 11.3 gr de BF;8t0 (aproximadamente
0.075 mol; 75 de las cantidades estequiométricas con res-
pecto al Bp0j)e Se afladieron a la solucibn asi obtenida
31.2 gr de Al(céﬁ5)3 disueltos en 100 ml de dietilbenceno.

Bl rendimiento como B(CpHg)q fud igual a 45%.

Bajo las mismas condiciones de los ejemplos pre-
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cedentes, se prepard una solucién de 50 ml de dietilbence-

no que contenia 6.9 (0.1 mol) gr de:3203(100 mallas) ¥ 75

gr de BF;¢Et,0 (aproximadamente 0,05 mol; 50% de las canti-
dades estequiométricas con respecto al Bp0O3). Se afladieron
56 a la solucidn as{ obtenida 28,2 gr de Al(CgHs)3 disueltos

en 100 ml de dietilbencents = = = m = = m o mem o= s =

Bl rendimiento como B(C,Hs)y fub igual a 35k ~ -

Bjemplo 5.

‘ Bajo las mismag condiciones de los ejemplos pre-
10« cedentoes, se prepard una solucibn de 50 ml de dietilbmnce-
no que conienie 6.9 gr (0.1 mol) de 3203(100 mallas) y 15.1
gr (eproximademente 0.1 mol) de BF3_+ Et,0. Se afladieron a
la solucibn agi obtenida 59.4 gr de Al(i,O4H9)3 disueltos

en 100 ml de dletilbencenls = = = = w= = c oo o = = - o

154 Se obtuvo triisobutil=boro con un rendimiento de

4Qfhe = = o e e -

Bjemplo 6

Bajo las mismas condiciones de los ejemplog pre—
cedentes se prepard una solucién de 50 ml de dietilbenceno

20. gue contenia 6.9 gr de B0y v 15.1 gr de BF3 « BtpOs = = =

Seo afigdié lentamente, sota a gota, una solucibn
de T4.5 gr de A12C13(02E5)3 disueltos en 100 ml de dietil~
benceno, teniendo cuidado de mantenér la temperatura a

aproximademente 1ll02Cs = = = = w = = = — - - . - -

25, Se obtuvo trietil-boro con un rendimiento de 5%



10.

15,

205'

"T307832

Bjemplo 7

Se introdujeron 75.9 gr (1.1 mol) de BoO3 en polm
vo (100 mallas) en un matraz de 5000 ml provisto de un ter-
mémetro, un agitaedor, un refrigerador de reflujo y de una
conduceién de entrads para nitrbgeno y despuds del lavado
completo del recipiente con una corriente de nitrégeno seco

se afiadieron también 166.1 gr (1.1 mol) de BF3sEt50e = ~ =

Despuée de ello la mezcla se calentd durante 45
ninutos sproximademente a 110-120¢C¢ mientras se mantenia du-
rante todo el tiempo bajo agitacidn; entonces se gotearon

lentamente 550 ml de n-heptano sobre ellae ~ = = = = = ~ -

#1 calentamiento de la mezcla asi obtenida se man-

tuvao durante gproximedsmente 6 horgs g 11080, = = = = = = =

Se afindieron a la mezcla as{ obtenida 376.2 gr

de AL(CgHg); disueltos en 1100 ml de m-heptano. - - ~ - =

La adicibn de A1(02H5)3 ge ajustd de tal manera

que se mantuviera la bemperatura de reaceidén a 110-1202C. -

Bl trietil-boro as{ formado se separd y se extra-
jo de la mezcla de reaccidn por medio de destilacidén en una
corriente de nitrbgeno, colectando la fraceidn con un punto

de ebullicidn de 04~058C, = = = = = = = = = — - - - —

Bl rendimiento como B(Céﬂ5)3, calculado gobre el

boro total (3203 ¥ BFj. EtZO) fué igual 8 60f, = = = = =~
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Avnque esta invencidn se ha descrito anteriormen-
te en términos de formas especificas de realizacidn con mu-
chos detalles, debe sobrentenderse que se ha hecho solamen-
te con objeto de illusgtrar la idea inventiva y que la misma
invencibn no estard necesariamente limitada por ello, dado
que pusdeh hacerse evidentes para los técnicos en la matee
ria otras formas de realizacidn y técnicas operacionales al
ternativas sobre la base de esta deseripeibn. Por ello,pue—
den estudiarse variaciones que no saldrén sin embargo del

nerco de egte invencibn. = — = = - - - - - _————— - -
N O T A

8e declaran de novedad y propledad para Bgpaila,

sus territorios y plazas de soberania, las siguientes:

REIVINDICACIONES

nape——

l.~- Procedimiento para preparar compuestos orgé-
nicos de boro, del tipo BR3 (en donde R es un radical de hi-
drocarburo alquilo, arilo, cicloalquilo y aralquilo), carac-
terizado porque se hace reaccionar un compuesto orginico de
eluminio con Oxido de boro (Bg03) en presencia de un active~

dor del Qltimo compuesto de fluoruro de bOrO, = = = = m = =

2.~ Procedimiento segln la reivindicacidn 1, ca=
racterizado porquc dicha reaccidn se realiza sn cuatro ete-
pas en el gentido que primero dicho By03 se calienta junto
con dicho activador, luego se efiade un solvente orgénico de
tal modo que forme una suspensidn de dichos derivados de bo-
ro en dicho solvente orginico, después de ello dicha suspen-

sibn se calienta todavia hasta la completa solucidn de B203,
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y por Oltimo dicho compuesto orgénico de aluminio se afiade

a dichg SOLUCIONG = = = = m v e — - - . - - - =

3.~ Procediniento segln la reivindicacidén 2, ce~
racterizado porque dicho solvente se elige del grupo que
comprende hidroearburos y é&teres con un punto de ebulli-

cibn, bajo las condiciones de trabajo, més alto que 1002C.

4.~ Procedimiento segln las reivindicaciones 1-3,
caracterizado porque dicho fluoruro de boro se utiliza como

tal en forna £aselsQe = = = = m e ;- m -

5.~ Procedimiento seghn las reivindicaciones 1~3,
caracterizado porgue dicho fluoruro de boro se utiliza en

forma liquida como un eteratos = = = = = C——— S

Ge= Procedimiento seghn las reivindicaciones 1-5,
caracterizado porque la relacidén molar entre dichos fluoru-
ro de boro y 6xido de boro varia de 0.5 a 1, pero preferen-

tenente queds alrededor Ge OuTHs = m = = = o e = -

7.~ Procedimiento segln las reivindicaciones 1-6,
caracterizado porque la reaccidn entre dicho compuesto or-
ghnico de aluminio y dicha megzela de derivados de boro se
realiza a una temperatura més alta que 1C02C y preferente-

nente entre 110 ¥y JO08C, v = e mme o v o e e e - . — - - -

8.~ Procedimiento segln las reivindicaciones pre-
cedentes, caracterizedo porgue dicho compuesto orginico de
alumninio se slige del grupb que comprende los compuegtos de
la formula general AIR 5, (en donde R es un radical de hidro-

carburo alquilo, arilo, cicloalquilo y aralquilo) y Alkmxh
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(en donde X es un haldgeno tal como cloro, bromo y yodo,
Yy a son dos nimeros enteros cuya suma es 3) utilizdn-

doge dichos compuestos so0los 0 en mezcla MULUBe w = = = =

9.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 8,
caracterizado porque dicho compuesto orgénico de aluminio

88 M(02P15)3.—*~~--*—-— mmmmmmm W - —— —— -~

10s~ Procedimiento segln la reivindicacidn 8,
caracterizado porque dicho compuesto orgénico ds aluminio

69 AL(1CHg) s = = = = m e e e m

1l.- Procedimiento segin la reivindicacidn 8,
caracterizado porque dicho compuesto orginico de aluminio

es un sesquicloruro de etilaluminio de £érmulas

12,~ *PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR COMPUESTOS
ORGANICOS DE BOROe = = = = = = = = - ———— - ———

-

Todo ello conforme se describe y reivindica en
la presente memoris que consta de trece hojas, foliadas

y mecanografiadas por una sola de sus carase

oawcELONA, 2 3 MG 1964
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