ADDOTTO TRIFENILFOSFINA-BORANO
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NORME DI SICUREZZA
TRIFENILFOSFINA Nocivo, non inalare le polveri. In caso di contatto con gli occhi lavare abbondantemente con acqua. Manipolazione evitare la formazione di polvere.

NaBH4 Facilmente infiammabile quando esposto all’umidità. Tenere lontano da fonti di calore. A contatto con l'acqua libera gas estremamente infiammabili, H2 e borano o diborano. Tossico per ingestione. Provoca ustioni. In caso di contatto con la pelle detergere le parti colpite con cotone, lavando in seguito accuratamente con acqua. In caso di contatto con gli occhi lavare abbondantemente con acqua. Utilizzare guanti e occhiali protettivi 

Tetraidrofurano, THF (C4H8O) Facilmente infiammabile Tenere lontano da fonti di calore. Può formare perossidi esplosivi. Irritante per gli occhi e le vie respiratorie. In caso di contatto con gli occhi lavare con acqua corrente per diversi minuti tenendo le palpebre ben aperte. Aprire e manipolare i recipienti con cautela. Travaso e manipolazione del prodotto lontano da altri prodotti chimici. Non inalare i vapori. I guanti protettivi non sono necessari. Utilizzare gli occhiali protettivi.

IODIO Nocivo per inalazione e contatto con la pelle. Molto tossico per gli organismi acquatici. In caso di contatto con la pelle detergere le parti colpite con acqua e sapone, lavando in seguito accuratamente con acqua. In caso di contatto con gli occhi lavare abbondantemente con acqua. Utilizzare guanti protettivi ed evitare la formazione di polveri. Non inalare le polveri. Travaso e manipolazione del prodotto solo sotto aspirazione.

TOLUENE Facilmente infiammabile. Nocivo per inalazione. Tenere lontano da fonti di calore. Travaso e manipolazione del prodotto solo sotto aspirazione. Non inalare i vapori. In caso di contatto con gli occhi lavare con acqua corrente per diversi minuti tenendo le palpebre ben aperte. Utilizzare gli occhiali protettivi.

PROCEDIMENTO

AVVERTENZA GENERALE TUTTE LE OPERAZIONI DEVONO ESSERE CONDOTTE SOTTO CAPPA

Un pallone a 3 colli da 100 mL viene asciugato in stufa per 10 minuti. Il pallone viene poi dotato di imbuto gocciolatore sormontato da valvola a cloruro di calcio, tappato e lasciato raffreddare a temperatura ambiente.

Si pesano 1,31 g di trifenilfosfina (5 mmoli) e 0,225 g di NaBH4 (6 mmoli) finemente macinati. I reagenti sono sospesi nel pallone, in 10 mL di THF. L'imbuto gocciolatore viene caricato con una soluzione di I2 (0,675 g; 2,65 mmoli) in 5 mL di THF (controllare la completa dissoluzione); si gocciola la soluzione di I2 sotto agitazione ad un ritmo tale che lo iodio scompaia quasi completamente, dopo ogni aggiunta, pertanto la soluzione si presenta sempre di colore giallo pallido. Alla fine dell'aggiunta si lava l'imbuto gocciolatore con 5 mL di THF (se nella soluzione si notasse la presenza di un eccesso di iodio, si aggiunga una punta di spatola di NaBH4). Si evapora il solvente sotto vuoto e si sospende il residuo incolore in 30 mL di acqua. Si filtra il prodotto sotto vuoto, lo si lascia asciugare sul filtro e lo si lava con toluene (massimo 10 ml). Si pesa e si determina la resa, si misura il punto di fusione (189 °C) e si registra lo spettro I.R. in KBr (banda tipica a 2370 cm-1).
[image: image1.wmf]2

4

3

2

1

I

NaBH

PPh

+

+


_1193327198.unknown

_1193327323.unknown

