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(57) Изобретение относится к десольватации 

борогидридов редкоземельных металлов (РЗМ), 

используемых в тонком органическом синтезе и в 

качестве нанесённых катализаторов.  

Предлагается новый способ несольватирован-

ных борогидридов РЗМ - 34 )(BHLn  путём ква-

зистатического нагрева в равновесных условиях на 

тензиметрической установке с мембранным нуль-

манометром. Использование тензиметрической 

установки с мембранным нуль-манометром позво-

ляет получить непосредственно  несольватирован-

ные борогидриды РЗМ на мембране и далее изу-

чать их физико-химические свойства или выделять  

как индивидуальные вещества.   

Преимущество предложенного способа по 

сравнению с известным состоит в том, что несоль-

ватированные 34 )(BHLn  непосредственно полу-

чают на мембране, и также исключается примене-

ние токсичных растворителей. 
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Изобретение относится  к десольватации бо-

рогидридов редкоземельных металлов (РЗМ), ис-

пользуемых в тонком органическом синтезе и в 

качестве нанесённых катализаторов. 

 Известен способ десольватации лёгких 

лантаноидов [1] путём растворения борогидридов  

РЗМ в бензоле и толуоле с последующим упарива-

нием раствора и получением несольватированных  

борогидридов РЗМ - 34 )(BHLn , где Ln-

лантаноиды. 

 Известный способ десольватации трудо-

ёмок и требует применения токсичных раствори-

телей. 

 Цель изобретения – получение несоль-

ватированных борогидридов РЗМ - 34 )(BHLn  

путём растворение борогидридов в тетрагидрофу-

ране и квазистатического нагрева в равновесных 

условиях на тензиметрической установке с мем-

бранным нуль-манометром при температурах 300-

400 К. 

Схема нуль-манометра представлена на  Фиг. 

1. Чувствительная к разности давлений мембрана 

(1) отделяет мембранную камеру (2) от компенса-

ционного объёма (3). К верхней части мембраны 

припаян подвижной шток (4), являющийся частью 

механической системы, служащей  для наблюде-

ния за положением мембраны. Другой частью этой 

системы является  дополнительный шток (5), при-

паянный к боковой поверхности мембранной труб-

ки и обеспечивающий большой угол отклонения 

основному штоку (3). Для определения нулевого 

положения иглы имеется неподвижный шток (7), 

прикрепленный к куполу наружного чехла компен-

сационного объёма мембраны. 

При наличии разности давлений по обе сторо-

ны от  мембраны игла (6) смещается от положения 

равновесия, что фиксируется визуально по откло-

нению иглы от неизменного положения штока (7). 

Отростки (8-10) служат для заполнения мем-

браной камеры исследуемым веществом, ее герме-

тизации и забора на исследование состава образу-

ющихся при разложении промежуточных и конеч-

ных продуктов. Через отросток  (11) мембрана 

присоединяется к компенсационно-измерительной 

системе. 

 Чувствительность нуль-манометра определя-

ется толщиной штоков, качеством мембраны и 

способом наблюдения за положением иглы и ука 

 

зателя.  Для повышения чувствительности  при 

наблюдении используется  простая система опти-

ческих линз, с помощью которой изображение 

иглы и указателя  проектируется  на экран с точно-

стью до 0,5 мм на каждом мм. Это позволяет  из-

мерить давление с точностью до ±1мм. рт. ст. С 

учетом нестабильности в чувствительности всей 

системы мембраны, погрешность в измерении не 

превышает ±2 мм. рт. ст. 

Схема тензиметрической установки, которая 

используется для компенсации и измерений давле-

ний, приведена на Фиг. 2. Мембрана (1) помещает-

ся  в печи (2) ТЭП-1. Подводимое к печи напряже-

ние регулируется  автотрансформатором  РНО -

250-5 и измеряется вольтметром. Поддержание 

постоянной температуры  обеспечивается авторе-

гулятором типа КСП-2У. При исследование низко-

температурных процессов, протекающих до 300 К, 

температура в печи поддерживается  с помощью 

терморегулятора ТРК-2У. Измерение температуры 

и контроль за ее изменением производится при 

низких температурах с помощью термометра  (4), 

чувствительностью ±0,1оС и термопар (две-три  

хромель-алюмелевые термопары в различных зо-

нах для контроля за отсутствием  температурного 

градиента), при  высоких (выше 700 К) - только с 

помощью термопар. Погрешность измерения при 

использовании потенциометра  типа ПП-63 со-

ставляет ±5∙10-5мВ, что соответствует точности 

порядка 0,3оС. Результирующая точность измере-

ния температуры не превышает 0,5оС. 

 Измерения давления в системе производили 

ртутным манометром, размер которого позволяет 

измерить давления до 2 атмосфер с точностью до 1 

мм. рт. ст. при давлениях, превышающих 1000 мм. 

рт. ст. Вакуумная система с использованием фор-

вакуумного насоса РВН-20 позволяет создавать в 

нуль-манометре вакуум порядка 10-3 мм рт. ст. и 

плавно регулировать давление от  1 мм рт. ст. до 

100 мм. рт. ст.  При давлениях, превышающий 

1000 мм рт. ст., для компенсации давления в ком-

пенсационный объём нуль-манометра подается 

воздух из баллона, где он находится под давлени-

ем. 

Первая стадия процесса  десолватации боро-

гидридов лантаноидов  (Ln(BH4 )3 ∙3ТГФ) протека-

ет с выделением одной моли растворителя- тетра-

гидрофурана (ТГФ) по схеме 

                     

)()(34

1

(Т)34 2)(ТГФ3)( ГТ

стадия ТГФТГФBHLnBHLn +⎯⎯⎯ →⎯
 

 

где (Т)-твердое и (Г)-газовое состояние. 

 Вторая стадия процесса протекает  при более высоких температурах с отщеплением двух молей 

растворителя- ТГФ по схеме  
 

                           )()(34

2

(Г)34 2)(ТГФ2)( ГТ

стадия ТГФBHLnBHLn +⎯⎯⎯ →⎯  
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Пример 1. 

 Берём  20 г борогидрида лантана состава 

ТГФBHLа 3)( 34   и медленно нагреваем ква-

зистатически  до Т=350 К в равновесных условиях 

в течение  90 часов. При нагреве этого количества  

соединения образуется 8,61 г 34 )(BHLа .  

 Пример 2. 

 Медленно нагреваем 20г борогидрида га-

долиния состава ТГФBHGa 3)( 34   в интерва-

ле температур до 400 К в равновесных условиях в 

течение 90 часов.  При нагреве этого количества 

полученного вещества образуется 9,1 г 

34 )(BHGa .  

 Использование тензиметрической уста-

новки с мембранным нуль-манометром позволяет 

получить непосредственно  несольватированные 

борогидриды РЗМ на мембране и далее изучать их 

физико-химические свойства или выделять  как 

индивидуальные вещества. 

 Преимущество предложенного способа 

по сравнению с известным состоит в том, что не-

сольватированные 34 )(BHLn  получают непо-

средственно на мембране, и также исключается 

применение токсичных растворителей. 
 

 

 

 

 

 Формула изобретения 
 
1. Способ десольватации борогидридов редкозе-

мельных металлов, включающий  растворение 

сольвата  с последующим упариванием раствора, 

отличающийся тем, что десольватацию  проводят 

путём  квазистатического нагрева в равновесных 

условиях на тензиметрической установке с мем-

бранным нуль-манометром при температуре 300-

400 К в течение 90 часов, и процесс протекает в 

две стадии. 
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