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烷的方法

(57)摘要

本发明公开了一锅煮法合成环状硼氮氢化

合物氨基乙硼烷的方法，属于硼氮氢化合物的合

成技术领域。本发明的技术方案要点为：一锅煮

法合成环状硼氮氢化合物氨基乙硼烷的方法，具

体过程为：在无水无氧条件下，将金属硼氢化物

MBH4、卤化铵NH4X和三卤化硼BX3在四氢呋喃溶剂

中于‑30～50℃搅拌反应制得目标产物环状硼氮

氢化合物氨基乙硼烷NH2B2H5，其中M=Na或Li，X=

F、Cl或Br。本发明比之前的方法原料更加易得，

成本更低，更有效地促进了反应的进行，并且操

作简单，低毒无害，安全可靠，适合规模化生产。
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1.一锅煮法合成环状硼氮氢化合物氨基乙硼烷的方法，其特征在于具体过程为：在无

水无氧条件下，将金属硼氢化物MBH4、卤化铵NH4X和三卤化硼BX3在四氢呋喃溶剂中于-30～

50  ℃搅拌反应制得目标产物环状硼氮氢化合物氨基乙硼烷NH2B2H5，其中M  =  Na或Li，X  = 

F、Cl或Br。

2.根据权利要求1所述的一锅煮法合成环状硼氮氢化合物氨基乙硼烷的方法，其特征

在于具体步骤为：在氮气手套箱中，将硼氢化钠和氯化铵装入schlenk反应瓶中，其中硼氢

化钠与氯化铵的投料摩尔比为100:1～1:20，用塞子密封后将schlenk反应瓶移出手套箱，

加入四氢呋喃溶剂搅拌，然后加入摩尔浓度为0.5～5  mol/L的三氟化硼-乙醚溶液，其中硼

氢化钠与三氟化硼的投料摩尔比为1:1，于室温下搅拌反应直至目标产物生成，待中间产物

THF∙BH3反应完全后进行分级蒸馏提纯处理得到环状硼氮氢化合物氨基乙硼烷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] 本发明属于硼氮氢化合物的合成技术领域，具体涉及一锅煮法合成环状硼氮氢化

合物氨基乙硼烷的方法。

背景技术

[0002] 氨基乙硼烷（Aminodiborane,  ADB,  NH2B2H5）是硼烷家族最古老的成员之一，最早

发现于1938年，是乙硼烷中的一个桥氢被氨基取代的乙硼烷衍生物，因为氨基乙硼烷中含

有端位氢和桥氢，并且分子中存在着不稳定的四元环，因此该化合物具有很强的化学活性。

氨基乙硼烷由B、N、H三种元素组成，分子中只包含B-H、N-H、B-N三种化学键，是目前已知化

合物中最简单的四元环状硼烷衍生物的代表。

[0003] 由于氨基乙硼烷的合成方法一直没有得到很好的改进发展，因此找到一种方便的

制备方法就非常有必要。目前合成硼氮氢化合物NH2B2H5的方法主要有：

[0004] 1、利用乙硼烷和氨气反应生成NH2B2H5和氢气。由于合成该化合物的方法耗时，反

应条件十分苛刻，合成过程冗长，需在-130  ℃的条件下利用有毒气体乙硼烷做反应原料，

产率非常低（小于10%），并且该化合物不稳定，不易提纯。乙硼烷对空气极其敏感，易燃易爆

炸，并且有剧毒，操作非常危险。

[0005] 2、氨硼烷与酸的作用时发现生成了少量的氨基乙硼烷，但是因为产率太低，并且

生成的其它产物与氨基乙硼烷物理性质相近，未能成功的将其分离出来。

[0006] 3、利用氨硼烷与THF·BH3反应，制备出氨基乙硼烷与THF的络合物。但是合成原料

需要先合成，对空气比较敏感。

[0007] 鉴于以上合成硼氮氢化合物NH2B2H5的不利因素，有必要设计一种合成过程能够避

免使用乙硼烷、THF·BH3等毒性高的危险药品，并且操作简单、安全可靠的合成方法。

发明内容

[0008] 本发明解决的技术问题是提供了一种原料来源丰富、操作简单且安全可靠的一锅

煮法合成环状硼氮氢化合物氨基乙硼烷的方法。

[0009] 本发明为解决上述技术问题采用如下技术方案，一锅煮法合成环状硼氮氢化合物

氨基乙硼烷的方法，其特征在于具体过程为：在无水无氧条件下，将金属硼氢化物MBH4、卤

化铵NH4X和三卤化硼BX3在四氢呋喃溶剂中于-30～50  ℃搅拌反应制得目标产物环状硼氮

氢化合物氨基乙硼烷NH2B2H5，其中M  =  Na或Li，X  =  F、Cl或Br。

[0010] 进一步优选，所述环状硼氮氢化合物氨基乙硼烷的合成方法，其特征在于具体步

骤为：在氮气手套箱中，将硼氢化钠和氯化铵装入schlenk反应瓶中，其中硼氢化钠与氯化

铵的投料摩尔比为100:1～1:20，用塞子密封后将schlenk反应瓶移出手套箱，加入四氢呋

喃溶剂搅拌，然后加入摩尔浓度为0.5～5  mol/L的三氟化硼-乙醚溶液，其中硼氢化钠与三

氟化硼的投料摩尔比为1:1，于室温下搅拌反应直至目标产物生成，待中间产物THF∙BH3反

应完全后进行分级蒸馏提纯处理得到环状硼氮氢化合物氨基乙硼烷NH2B2H5。
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[0011] 本发明所述的硼氮氢化合物氨基乙硼烷NH2B2H5的合成方法中的反应方程式为：

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

[0013] 本发明与现有技术相比具有以下有益效果：本发明比之前的方法原料更加易得，

成本更低，更有效地促进了反应的进行，并且操作简单，低毒无害，安全可靠，适合规模化生

产。

附图说明

[0014] 图1是本发明实施例1合成的环状硼氮氢化合物氨基乙硼烷NH2B2H5在四氢呋喃中

的11B液体核磁图；

[0015] 图2是本发明实施例1合成的环状硼氮氢化合物氨基乙硼烷NH2B2H5在四氢呋喃中

的11B{H}液体核磁图。

具体实施方式

[0016] 以下通过实施例对本发明的上述内容做进一步详细说明，但不应该将此理解为本

发明上述主题的范围仅限于以下的实施例，凡基于本发明上述内容实现的技术均属于本发

明的范围。

[0017] 实施例1

[0018] 所有操作均在氮气气氛下进行。在氮气手套箱中，向装有磁子的100  mL的schlenk

反应瓶中加入1.52  g硼氢化钠和1.06  g氯化铵，用塞子密封后将schlenk反应瓶移出手套

箱，然后加入干燥处理后的四氢呋喃溶剂20  mL，其中硼氢化钠和氯化铵的投料摩尔比为4:

1，然后加入摩尔浓度为1  mol/L的三氟化硼-乙醚溶液4  mL，其中硼氢化钠和三氟化硼的投

料摩尔比为1:1，于室温下搅拌反应直至目标产物生成，待中间产物THF∙BH3反应完全后进

行分级蒸馏提纯处理得到环状硼氮氢化合物氨基乙硼烷NH2B2H5，所得到的NH2B2H5称重为

0.065  g，计算产率为62%，核磁检测其纯度接近100%，进而表明制得的目标产物为纯净的环

状硼氮氢化合物氨基乙硼烷NH2B2H5。

[0019] 实施例2

[0020] 所有操作均在氮气气氛下进行。在氮气手套箱中，向装有磁子的100  mL的schlenk

反应瓶中加入1.52  g硼氢化钠和1.06  g氯化铵，用塞子密封后将schlenk反应瓶移出手套

箱，于-30℃加入干燥处理后的四氢呋喃溶剂20  mL，其中硼氢化钠和氯化铵的投料摩尔比

为4:1，然后加入摩尔浓度为1  mol/L的三氟化硼-乙醚溶液4  mL，其中硼氢化钠与三氟化硼

的投料摩尔比为1:1，搅拌反应直至目标产物生成，待中间产物THF∙BH3反应完全后进行分

级蒸馏提纯处理得到环状硼氮氢化合物氨基乙硼烷NH2B2H5，所得到的NH2B2H5称重为0.058 

g，计算产率为60%，核磁检测其纯度接近100%。

[0021] 实施例3

[0022] 所有操作均在氮气气氛下进行。在氮气手套箱中，向装有磁子的100  mL的schlenk

反应瓶中加入1.52  g硼氢化钠和1.06  g氯化铵，用塞子密封后将schlenk反应瓶移出手套

箱，然后加入干燥处理后的四氢呋喃20  mL，其中硼氢化钠和氯化铵的投料摩尔比为4:1，然

后加入摩尔浓度为1  mol/L的三氟化硼-乙醚溶液4  mL，其中硼氢化钠与三氟化硼的投料摩

尔比为1:1，于50℃搅拌反应直至目标产物生成，待中间产物THF∙BH3消失后进行分级蒸馏
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提纯处理得到环状硼氮氢化合物氨基乙硼烷NH2B2H5，所得到的NH2B2H5称重为0.065  g，计算

产率为62%，核磁检测其纯度接近100%。

[0023] 实施例4

[0024] 所有操作均在氮气气氛下进行。在氮气手套箱中，向装有磁子的100  mL的schlenk

反应瓶中加入1.52  g硼氢化钠和1.06  g氯化铵，用塞子密封后将schlenk反应瓶移出手套

箱，然后加入干燥处理后的四氢呋喃20  mL，其中硼氢化钠和氯化铵的投料摩尔比为4:1，然

后加入摩尔浓度为1  mol/L的三氟化硼-正己烷溶液4  mL，其中硼氢化钠和三氟化硼的投料

摩尔比为1:1，于室温下搅拌反应直至目标产物生成，待中间产物THF∙BH3消失后进行分级

蒸馏提纯处理得到环状硼氮氢化合物氨基乙硼烷NB2H7，所得到的NH2B2H5称重为0.065  g，计

算产率为62%，核磁检测其纯度接近100%。

[0025] 以上实施例描述了本发明的基本原理、主要特征及优点，本行业的技术人员应该

了解，本发明不受上述实施例的限制，上述实施例和说明书中描述的只是说明本发明的原

理，在不脱离本发明原理的范围下，本发明还会有各种变化和改进，这些变化和改进均落入

本发明保护的范围内。
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图1
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图2

说　明　书　附　图 2/2 页

7

CN 108483397 B

7


