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îðãàíîñèëèëàëêèëïîëèñóëüôàíîâ îáùåé ôîðìóëû

(I) (R1R2R3SiR4)2Sx, îñóùåñòâë åìûé
âçàèìîäåéñòâèåì
îðãàíîñèëèëàëêèëïîëèñóëüôàíîâ îáùåé ôîðìóëû

(II) (R1R2R3SiR4)2Sy ñ èîííûì ñóëüôèäîì îáùåé

ôîðìóëû (III) M+
2S2- è ñ

îðãàíîñèëèëàëêèëãàëîãåíèäîì îáùåé ôîðìóëû

(IV) R1R2R3SiR4X, ïðè ýòîì äëèííîöåïî÷å÷íûé
îðãàíîñèëèëàëêèëïîëèñóëüôàí îáùåé ôîðìóëû (II)
è îðãàíîñèëèëàëêèëãàëîãåíèä îáùåé ôîðìóëû (IV)
ïðåäâàðèòåëüíî çàãðóæàþò ñîâìåñòíî â ðåàêòîð è ê
ýòîìó ðàñòâîðó íåñêîëüêèìè ïîðöè ìè äîáàâë þò
èîííûé ñóëüôèä îáùåé ôîðìóëû (III). 2 ç.ï.ô-ëû.
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(57) Abstract: 
FIELD: organic chemistry, chemical technology.
SUBSTANCE: invention describes a method for

preparing organosilylalkylpolysulfanes of the

general formula (I): (R1R2R3SiR4)2Sx by interaction
of organosilylalkylpolysulfanes of the general

formula (II): (R1R2R3SiR4)2Sy with ionic sulfide of

the general formula (III): M+
2S2- and with

organosilylalkyl halide of the general formula (I):

R 1R2R3SiR4X. Method involves preliminary the
combine loading long-chain
organosilylalkylpolysulfane of the general
formula (II) and organosilylalkyl halide of the
general formula (IV) into reactor and addition
ionic sulfide of the general formula (III) to
this solution by some portions.

EFFECT: improved preparing method.
3 cl, 34 ex
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Íàñòî ùåå èçîáðåòåíèå îòíîñèòñ  ê ñïîñîáó ïîëó÷åíè 
îðãàíîñèëèëàëêèëïîëèñóëüôàíîâ.

Èçâåñòíî, ÷òî îðãàíîñèëèëàëêèëïîëèñóëüôàíû, òàêèå êàê áèñ (3,3'-
òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë)òåòðàñóëüôàí (DE 2141159) è - äèñóëüôàí ïðèìåí þò â êà÷åñòâå
ñèëàíîâûõ ïðîìîòîðîâ àäãåçèè èëè àðìèðóþùèõ äîáàâîê â ñîäåðæàùèõ îêñèäíûå
íàïîëíèòåëè êàó÷óêîâûõ ñìåñ õ. Ïîäîáíûå êàó÷óêîâûå ñìåñè íàõîä ò, â ÷àñòíîñòè,
ïðèìåíåíèå äë  èçãîòîâëåíè  ðåçèíîòåõíè÷åñêèõ èçäåëèé è ÷àñòåé àâòîìîáèëüíûõ øèí,
ïðåæäå âñåãî áåãîâûõ äîðîæåê ïðîòåêòîðîâ (ñì. DE 2141159, DE 2212239, US 3978103, US
4048206, ÅÐ 819694).

Èçâåñòíî äàëåå, ÷òî àëêîêñèñèëèëüíà  ôóíêöè , â áîëüøèíñòâå ñëó÷àåâ
òðèìåòîêñèñèëèëüíà  èëè òðèýòîêñèñèëèëüíà  ãðóïïà, â ïðîöåññå ïðèãîòîâëåíè  ñìåñè
ðåàãèðóåò ñ ñèëàíîëüíûìè ãðóïïàìè, ïðåèìóùåñòâåííî ñ êðåìíèåâûìè êèñëîòàìè, è â
ðåçóëüòàòå ýòîãî ñèëàí çàêðåïë åòñ  íà ïîâåðõíîñòè íàïîëíèòåë . Ñâ çü ìåæäó
íàïîëíèòåëåì è êàó÷óêîì îáðàçóåòñ  â ýòîì ñëó÷àå â ïðîöåññå âóëêàíèçàöèè áëàãîäàð 
ôóíêöèîíàëüíîñòè ñåðû çàêðåïëåííîãî ñèëàíà.

Ðåàêöèîííà  ñïîñîáíîñòü îðãàíîñèëèëàëêèëïîëèñóëüôàíîâ çàâèñèò ïðè ýòîì â
ðåøàþùåé ñòåïåíè îò äëèíû ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè. Äëèííûå öåïè ñ áîëüøèì ÷èñëîì
àòîìîâ ñåðû ïðî âë þò âûñîêóþ ðåàêöèîííóþ ñïîñîáíîñòü. Îäíàêî òàêà  âûñîêà 
ðåàêöèîííà  ñïîñîáíîñòü ìîæåò îáóñëîâèòü íåæåëàòåëüíóþ ïðåæäåâðåìåííóþ ðåàêöèþ
ïðè äàëüíåéøåé ïåðåðàáîòêå. Ñ äðóãîé ñòîðîíû, êîðîòêîöåïî÷å÷íûå ïðîèçâîäíûå
îáëàäàþò çàìåòíî ìåíüøåé ðåàêöèîííîé ñïîñîáíîñòüþ, îäíàêî çà ñ÷åò äîáàâîê
äîïîëíèòåëüíîé ýëåìåíòàðíîé ñåðû èõ ìîæíî öåëåíàïðàâëåííî àêòèâèðîâàòü, ñäâèíóâ
ïðîèçâîäñòâåííûé ïðîöåññ òàêèì îáðàçîì íà áîëåå ïîçäíèé ìîìåíò âðåìåíè. Ýòî
öåëåíàïðàâëåííîå àêòèâèðîâàíèå ñîåäèíåíèé ïîçâîë åò ïîâûñèòü ðåíòàáåëüíîñòü
ïðîèçâîäñòâà ðåçèíîòåõíè÷åñêèõ èçäåëèé è íàäåæíîñòü ïåðåðàáîòêè. Îñîáûìè
ïðåèìóùåñòâàìè îáëàäàþò îðãàíîñèëèëàëêèëäèñóëüôàíû ñ âûñîêîé äîëåé äèñóëüôàíà
[ñì. ÅÐ 732362, L. Panzer, American Chem. Soc., ìàòåðèàëû êîíôåðåíöèè Rubber Div.
Meeting (1997)].

Èçâåñòíî äàëåå ïîëó÷åíèå îðãàíîñèëèëàëêèëïîëèñóëüôàíîâ ñ óêîðî÷åííîé äëèíîé
ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè èç ñîîòâåòñòâóþùèõ äëèííîöåïî÷å÷íûõ
îðãàíîñèëèëàëêèëïîëèñóëüôàíîâ. Èç ÅÐ 0773224 èçâåñòåí ñïîñîá, â êîòîðîì
îðãàíîñèëèëàëêèëïîëèñóëüôàíû ñ ïîìîùüþ öèàíèäîâ, ôîñôàíîâ èëè ñóëüôèòîâ
ðàçëàãàþò äî ñîîòâåòñòâóþùèõ äèñóëüôàíîâ. Ñîãëàñíî ÅÐ 0845472 è WO 97/48264 äë 
óìåíüøåíè  äëèíû ïîëèñóëüôàíîâûõ öåïåé èñïîëüçóþò îðãàíè÷åñêèå ñîåäèíåíè 
ôîñôîðà (III), â ÷àñòíîñòè ôîñôèòû è P-N-ñîåäèíåíè .

Íåäîñòàòîê íàçâàííûõ ñïîñîáîâ çàêëþ÷àåòñ  â òîì, ÷òî íà êàæäûé ìîë. ýêâèâàëåíò
óäàëåííîé èç îðãàíîñèëèëàëêèëïîëèñóëüôàíà ñåðû îáðàçóåòñ  îäèí ìîë. ýêâèâàëåíò
òèîöèàíàòà, îðãàíè÷åñêîãî ñóëüôèäà ôîñôîðà (V) èëè òèîñóëüôàòà â êà÷åñòâå ïîáî÷íîãî
ïðîäóêòà.

Èç ÅÐ 0894803 èçâåñòåí ñïîñîá, â êîòîðîì îáðàçóþùèéñ  ïðè äåñóëüôèðîâàíèè
öèàíèäîì òèîöèàíàò ïîäâåðãàþò âçàèìîäåéñòâèþ ñ îðãàíîñèëèëàëêèëãàëîãåíèäîì ñ
ïîëó÷åíèåì òàêæå ðåàêöèîííîàêòèâíîãî ïî îòíîøåíèþ ê êàó÷óêó
îðãàíîñèëèëàëêèëòèîöèàíàòà. Íåäîñòàòîê ýòîãî ñïîñîáà ñîñòîèò â òîì, ÷òî ïîëó÷àþò
ñìåñü èç îðãàíîñèëèëàëêèëäèñóëüôàíà è îðãàíîñèëèëàëêèëòèîöèàíàòà.

Èç ÅÐ 0908463 è ÅÐ 0937732 èçâåñòíû äàëåå ñïîñîáû, êîòîðûå èñïîëüçóþò äë 
óìåíüøåíè  äëèíû ñåðíîé öåïè â îðãàíîñèëèëàëêèëïîëèñóëüôàíàõ è â êîòîðûõ íàçâàííûå
ïîëèñóëüôàíû ïîäâåðãàþò ñíà÷àëà âçàèìîäåéñòâèþ ñ áåçâîäíûì, ñîîòâåòñòâåííî
ïðàêòè÷åñêè áåçâîäíûì èîííûì ñóëüôèäîì, à çàòåì ñ îðãàíîñèëèëàëêèëãàëîãåíèäàìè.
Íåäîñòàòîê ýòîãî ñïîñîáà çàêëþ÷àåòñ  â òîì, ÷òî ïðè åãî îñóùåñòâëåíèè îáðàçóþòñ 
çíà÷èòåëüíûå êîëè÷åñòâà ïîáî÷íîãî ïðîäóêòà - îðãàíîñèëèëàëêèëìîíîñóëüôàíà, êîòîðûé
íå ñïîñîáåí ðåàãèðîâàòü ñ êàó÷óêîâîé ìàòðèöåé. Â ðåçóëüòàòå ïðîäóêòû, ïîëó÷àåìûå ïî
ýòîìó ñïîñîáó, õàðàêòåðèçóþòñ  íèçêèì ñîäåðæàíèåì äåéñòâóþùèõ âåùåñòâ.

Èñõîä  èç âûøåèçëîæåííîãî, â îñíîâó íàñòî ùåãî èçîáðåòåíè  áûëà ïîëîæåíà çàäà÷à
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ðàçðàáîòàòü àëüòåðíàòèâíûé óðîâíþ òåõíèêè ñïîñîá ïîëó÷åíè 
îðãàíîñèëèëàëêèëïîëèñóëüôàíîâ, êîòîðûé ïîçâîë ë áû ñíèçèòü îáðàçîâàíèå óòèëèçóåìûõ
ïîáî÷íûõ ïðîäóêòîâ äî ìèíèìóìà.

Îáúåêòîì èçîáðåòåíè  â ñîîòâåòñòâèè ñ ýòèì  âë åòñ  ñïîñîá ïîëó÷åíè 
îðãàíîñèëèëàëêèëïîëèñóëüôàíîâ îáùåé ôîðìóëû I

â êîòîðîé
R1, R2, R3 èìåþò èäåíòè÷íûå ëèáî îòëè÷íûå äðóã îò äðóãà çíà÷åíè  è ïðåäñòàâë þò

ñîáîé ðàçâåòâëåííûå è íåðàçâåòâëåííûå àëêèëüíûå è/èëè àëêîêñèãðóïïû ñ äëèíîé öåïè 1-
8 Ñ-àòîìîâ, ïðåäïî÷òèòåëüíî 1-3 Ñ-àòîìà, àðèëüíûå ðàäèêàëû, ïðåæäå âñåãî ôåíèë,
òîëóèë, áåíçèë, ïðè ýòîì èìååòñ  ïî ìåíüøåé ìåðå îäíà àëêîêñèãðóïïà;

R4 ïðåäñòàâë åò ñîáîé äâóõàòîìíûé àëêèëåíîâûé ðàäèêàë ñ äëèíîé öåïè 1-8 Ñ-àòîìîâ,
òàêîé, íàïðèìåð, êàê ìåòèëåí, ýòèëåí, èçîïðîïèëåí, ïðåäïî÷òèòåëüíî í-ïðîïèëåí,
èçîáóòèëåí, 2-ìåòèëïðîïèëåí, í-áóòèëåí, í-ïåíòèëåí, 2-ìåòèëáóòèëåí, 3-ìåòèëáóòèëåí, í-
ïåíòèëåí, 1,3-äèìåòèëïðîïèëåí èëè 2,3-äèìåòèëïðîïèëåí, ïðåäïî÷òèòåëüíî ñ 1-4 Ñ-
àòîìàìè, èëè îáîçíà÷àåò -(ÑÍ2)n-Ñ6Í4-(CH2)n-, ãäå n=1-4;

x îáîçíà÷àåò ÷èñëî ≥1, ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 2 äî 3, êîòîðûé îòëè÷àåòñ  òåì, ÷òî
îðãàíîñèëèëàëêèëïîëèñóëüôàíû îáùåé ôîðìóëû II

â êîòîðîé R1, R2, R3 è R4 èìåþò óêàçàííûå âûøå çíà÷åíè , à ó îáîçíà÷àåò ÷èñëî >x,
ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 2 äî 6, îñîáåííî ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 3 äî 5, ïîäâåðãàþò
âçàèìîäåéñòâèþ ñ èîííûì ñóëüôèäîì îáùåé ôîðìóëû III

â êîòîðîé Ì+ ïðåäñòàâë åò ñîáîé êàòèîí ùåëî÷íîãî ìåòàëëà, íàïðèìåð êàòèîí íàòðè 
èëè êàëè , èîí àììîíè , ïîëóêàòèîí ùåëî÷íîçåìåëüíîãî ìåòàëëà èëè ïîëóêàòèîí öèíêà, è
ñ îðãàíîñèëèëàëêèëãàëîãåíèäîì îáùåé ôîðìóëû IV

â êîòîðîé R1, R2, R3 è R4 èìåþò óêàçàííûå âûøå çíà÷åíè , à Õ îáîçíà÷àåò õëîð, áðîì
ëèáî èîä,

ïðè ýòîì äëèííîöåïî÷å÷íûé îðãàíîñèëèëàëêèëïîëèñóëüôàí îáùåé ôîðìóëû II è
îðãàíîñèëèëàëêèëãàëîãåíèä îáùåé ôîðìóëû IV ïðåäâàðèòåëüíî çàãðóæàþò ñîâìåñòíî â
ðåàêòîð è çàòåì ê ýòîìó ðàñòâîðó íåñêîëüêèìè ïîðöè ìè äîáàâë þò èîííûé ñóëüôèä
îáùåé ôîðìóëû III.

Èç-çà ïîäâåðæåííîñòè èñõîäíûõ âåùåñòâ ôîðìóëû II è ôîðìóëû IV ãèäðîëèçó
öåëåñîîáðàçíî, ÷òîáû ñóëüôèäû îáùåé ôîðìóëû III áûëè áåçâîäíûìè èëè ïðàêòè÷åñêè
áåçâîäíûìè. Ñóëüôèä îáùåé ôîðìóëû III ìîæåò ñîäåðæàòü ìàêñèìóì 10 ìàñ.% âîäû,
ïðåäïî÷òèòåëüíî 0-5 ìàñ.% è îñîáåííî ïðåäïî÷òèòåëüíî 0-2 ìàñ.%. Ñóëüôèäû îáùåé
ôîðìóëû III ìîæíî ïîëó÷àòü ñëåäóþùèì îáðàçîì:

1. âçàèìîäåéñòâèåì àëêîãîë òîâ ùåëî÷íûõ ìåòàëëîâ ñ ñåðîâîäîðîäîì (ñì. ÅÐ 705838);
2. âçàèìîäåéñòâèåì ãàçîîáðàçíîãî àììèàêà ñ ñåðîâîäîðîäîì (ñì. DE 2648241);
3. ñóøêîé ãèäðàòîâ ñóëüôèäîâ ùåëî÷íûõ ìåòàëëîâ (ñì. JP 7228588, DE 19610281, DE

19651849).
Ïðè ýòîì íå èãðàåò ñóùåñòâåííîé ðîëè, ïðîâîäèòü ëè ñóøêó ãèäðàòîâ ùåëî÷íûõ

ìåòàëëîâ àçåîòðîïíûì ìåòîäîì èëè íàãðåâàíèåì ïîä âàêóóìîì. Ïðåäïî÷òèòåëüíî
ïîëó÷àòü òðåáóåìûé èîííûé ñóëüôèä ïî ñïîñîáó, îïèñàííîìó â çà âêå DE 19651849.

Èîííûé ñóëüôèä îáùåé ôîðìóëû III ìîæåò áûòü ïðåäñòàâëåí â ôîðìå òâåðäîãî
âåùåñòâà è ïðèìåí òüñ  êàê â âèäå èçìåëü÷åííîãî ïîðîøêà, òàê è â âèäå ÷åøóåê, ò.å. â
òîé ôîðìå, â êàêîé ýòè ãèäðàòû ñóëüôèäîâ ùåëî÷íûõ ìåòàëëîâ ïðåäëàãàþòñ  íà ðûíêå.
Âìåñòå ñ òåì èõ ìîæíî ïðèìåí òü è â âèäå ðàñòâîðà ëèáî ñóñïåíçèè òâåðäîãî âåùåñòâà â
îðãàíè÷åñêîì ðàñòâîðèòåëå.

Â êà÷åñòâå ïîë ðíûõ îðãàíè÷åñêèõ ðàñòâîðèòåëåé ïðèåìëåìû âñå ïîë ðíûå
ðàñòâîðèòåëè, â êîòîðûõ èîííûé ñóëüôèä îáùåé ôîðìóëû III ñïîñîáåí ïî ìåíüøåé ìåðå
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÷àñòè÷íî ðàñòâîð òüñ  è êîòîðûå íå âñòóïàþò â ðåàêöèþ ñ êðåìíèéîðãàíè÷åñêèì
ñîåäèíåíèåì îáùåé ôîðìóëû II.

Ìîë ðíûå ñîîòíîøåíè  ìåæäó ýäóêòàìè ôîðìóë II è III ìîãóò çàâèñåòü, âî-ïåðâûõ, îò
ñðåäíåé äëèíû ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè ó â èñõîäíîì ñîåäèíåíèè è, âî-âòîðûõ, îò òîãî,
êàêóþ ñðåäíþþ äëèíó ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè x òðåáóåòñ  ïîëó÷èòü â êîíå÷íîì ïðîäóêòå.

Ìîë ðíîå ñîîòíîøåíèå ìåæäó èîííûì ñóëüôèäîì ôîðìóëû III è
îðãàíîñèëèëàëêèëãàëîãåíèäîì ôîðìóëû IV ìîæåò â ñâîþ î÷åðåäü çàâèñåòü îò äîëè
äåéñòâóþùåãî âåùåñòâà, ò.å. èîííîãî ñóëüôèäà. Ýòî ñîîòíîøåíèå ìîæåò ñîñòàâë òü îò 1,5
äî 2,5 ìîë. ýêâèâàëåíòîâ, ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 1,8 äî 2,2 ìîë. ýêâèâàëåíòîâ
îðãàíîñèëèëàëêèëãàëîãåíèäà ôîðìóëû IV íà ìîë. ýêâèâàëåíò èîííîãî ñóëüôèäà ôîðìóëû
III.

Ñ öåëüþ ïðåäîòâðàòèòü îáðàçîâàíèå ïîáî÷íûõ ïðîäóêòîâ, ñîîòâåòñòâåííî ïî
âîçìîæíîñòè ïîëíîñòüþ âîñïðåï òñòâîâàòü èõ îáðàçîâàíèþ, ðåàêöèþ öåëåñîîáðàçíî
ïðîâîäèòü â óñëîâè õ, èñêëþ÷àþùèõ ïðèñóòñòâèå âîçäóõà è âîäû (âëàãè). Ðåàêöèþ ìîæíî
îñóùåñòâë òü ïðè ïîâûøåííîé òåìïåðàòóðå. Ïðè ýòîì äë  ñïîñîáà ïî èçîáðåòåíèþ íå
ïðèíöèïèàëüíî íàãðåâàòü ëè ðåàêöèîííóþ ñìåñü äî òðåáóåìîé òåìïåðàòóðû èçâíå èëè æå
ñìåñü íàãðåâàåòñ  òîëüêî çà ñ÷åò âûäåë þùåéñ  ïðè ýêçîòåðìè÷åñêîé ðåàêöèè òåïëîòû.
Ðåàêöèþ ìîæíî îñóùåñòâë òü â èíòåðâàëå îò êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû äî 200°Ñ,
ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 40°Ñ äî òåìïåðàòóðû êèïåíè  èñïîëüçóåìîãî ðàñòâîðèòåë . Ðåàêöèþ
ìîæíî ïðîâîäèòü ïðè íîðìàëüíîì äàâëåíèè, ïîíèæåííîì èëè ïîâûøåííîì äàâëåíèè. Ïî
çàâåðøåíèè ðåàêöèè âûïàâøèé â îñàäîê èîííûé ãàëîãåíèä ìîæíî îòôèëüòðîâûâàòü, à
ðàñòâîðèòåëü îòãîí òü.

Òàêîé ïîäõîä ïîçâîë åò ïîëó÷àòü îðãàíîñèëèëàëêèëïîëèñóëüôàíû ôîðìóëû I áåç
îáðàçîâàíè  íåæåëàòåëüíûõ, ïðàêòè÷åñêè íåîòäåë åìûõ è íåðåàêöèîííîñïîñîáíûõ
ïîáî÷íûõ ïðîäóêòîâ.

Äëèíà ïîëèñóëüôàíîâûõ öåïåé x â ôîðìóëå I è ó â ôîðìóëå II ïðåäñòàâë åò ñîáîé
ñðåäíèå çíà÷åíè . Ïîêàçàòåëè x è ó îáîçíà÷àþò ñðåäíþþ äëèíó öåïè ïîëèñóëüôàíîâîãî
ôðàãìåíòà, ïðèñóòñòâóþùåãî â ñìåñè ïðîäóêòîâ.

Ïîñêîëüêó ïðè îñóùåñòâëåíèè ðåàêöèè ñîãëàñíî èçîáðåòåíèþ ïðåäóñìàòðèâàåòñ 
óìåíüøåíèå äëèíû ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè â ñîåäèíåíèè ôîðìóëû II, â ðåçóëüòàòå ÷åãî
ïîëó÷àþò ñîåäèíåíèå ôîðìóëû I, ó äîëæåí áûòü áîëüøå õ.

Ñîãëàñíî îäíîìó èç ïðåäïî÷òèòåëüíûõ âàðèàíòîâ âûïîëíåíè  èçîáðåòåíè 
îðãàíîñèëèëàëêèëïîëèñóëüôàí îáùåé ôîðìóëû II óæå ïðè åãî îáðàçîâàíèè (in situ) ìîæíî
ïîäâåðãàòü âçàèìîäåéñòâèþ ñ èîííûì ñóëüôèäîì îáùåé ôîðìóëû III è
îðãàíîñèëèëàëêèëãàëîãåíèäîì îáùåé ôîðìóëû IV. Ïðè ýòîì
îðãàíîñèëèëàëêèëïîëèñóëüôàí îáùåé ôîðìóëû II, ïîëó÷åííûé in situ èç
îðãàíîñèëèëàëêèëãàëîãåíèäà îáùåé ôîðìóëû IV è èîííîãî ïîëèñóëüôèäà îáùåé ôîðìóëû
V

â êîòîðîé Ì+ è ó èìåþò óêàçàííûå âûøå çíà÷åíè ,
ìîæíî ïîäâåðãàòü âçàèìîäåéñòâèþ ñ èîííûì ñóëüôèäîì îáùåé ôîðìóëû III è äðóãèì

îðãàíîñèëèëàëêèëãàëîãåíèäîì îáùåé ôîðìóëû IV. Ýòó ðåàêöèþ ìîæíî ïðîâîäèòü â
ïîë ðíîì îðãàíè÷åñêîì ðàñòâîðèòåëå. Íåîáõîäèìûé äë  äàííîé ðåàêöèè
îðãàíîñèëèëàëêèëãàëîãåíèä îáùåé ôîðìóëû IV ìîæíî íàãðåâàòü ñîâìåñòíî ñ èîííûì
ïîëèñóëüôèäîì îáùåé ôîðìóëû V è çàòåì ïðè ïîâûøåííîé òåìïåðàòóðå äîáàâë òü
íåñêîëüêèìè ïîðöè ìè èîííûé ñóëüôèä îáùåé ôîðìóëû III, òðåáóåìûé äë  óìåíüøåíè 
äëèíû ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè.

Êîëè÷åñòâî ñîäåðæàùåéñ  â èîííîì ïîëèñóëüôèäå îáùåé ôîðìóëû V ñåðû ìîæåò áûòü
èäåíòè÷íûì òàêîâîìó â êðåìíèéîðãàíè÷åñêîì ïîëèñóëüôèäå ôîðìóëû II ñî ñðåäíåé
äëèíîé ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè ó, êîòîðûé ìîæåò áûòü îáðàçîâàí â êà÷åñòâå
ïðîìåæóòî÷íîãî ïðîäóêòà.

Â êà÷åñòâå èîííûõ ïîëèñóëüôèäîâ îáùåé ôîðìóëû V ìîãóò èñïîëüçîâàòüñ 
ïðåäïî÷òèòåëüíî ïîëèñóëüôèä íàòðè , êàëè  èëè àììîíè , îñîáåííî ïðåäïî÷òèòåëüíî
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ïîëèñóëüôèä íàòðè . Êàê óæå óêàçûâàëîñü âûøå, èç-çà ïîäâåðæåííîñòè èñõîäíûõ âåùåñòâ
ôîðìóëû II è ôîðìóëû IV ãèäðîëèçó öåëåñîîáðàçíî, ÷òîáû èîííûå ïîëèñóëüôèäû îáùåé
ôîðìóëû V áûëè áåçâîäíûìè èëè ïðàêòè÷åñêè áåçâîäíûìè. Ñîäåðæàíèå âîäû â
ïîëèñóëüôèäå îáùåé ôîðìóëû V ìîæåò ñîñòàâë òü ìàêñèìóì 10 ìàñ.%, ïðåäïî÷òèòåëüíî
0-5 ìàñ.% è îñîáåííî ïðåäïî÷òèòåëüíî 0-2 ìàñ.%. Ïîëèñóëüôèäû îáùåé ôîðìóëû V ìîãóò
áûòü ïîëó÷åíû ñëåäóþùèì îáðàçîì:

1. ðåàêöèåé ìåæäó áåçâîäíûì èëè ïðàêòè÷åñêè áåçâîäíûì ñóëüôèäîì è ñåðîé (JP
7228588);

2. ðåàêöèåé ìåæäó ýëåìåíòàðíûì ùåëî÷íûì ìåòàëëîì è ñåðîé ëèáî â ðàñïëàâå (US
4640832), ëèáî â èíåðòíîì ðàñòâîðèòåëå (DE 19819373, ÅÐ 949263, G.Brauer, ñïðàâî÷íèê
Handbuch der präparativen anorganischen Chemie, 3-å èçä., Stuttgart 1975, òîì 1,
ñòð.376 è äàëåå);

3. ðåàêöèåé ìåæäó àëêîãîë òàìè è ñåðîé (US 5596116);
4. ðåàêöèåé ìåæäó âîäîñîäåðæàùèì ñóëüôèäîì ùåëî÷íîãî ìåòàëëà è ñåðîé ñ

ïîñëåäóþùåé ñóøêîé (DE 19651849);
5. ðåàêöèåé ìåæäó ãèäðîêñèäîì ùåëî÷íîãî ìåòàëëà è ñåðîé ñ ïîñëåäóþùåé ñóøêîé (DE

19930495).
Èîííûé ñóëüôèä ôîðìóëû V ìîæíî ïðèìåí òü â âèäå òâåðäîãî âåùåñòâà (ïîðîøêà,

ãðàíóë òîâ) èëè â âèäå ðàñòâîðà ëèáî ñóñïåíçèè òâåðäîãî âåùåñòâà â îðãàíè÷åñêîì
ðàñòâîðèòåëå, ïðè ýòîì îí íåçàâèñèìî îò ôîðìû ïðèìåíåíè  íå îêàçûâàåò íèêàêîãî
âëè íè  íà êîíå÷íûé ðåçóëüòàò ðåàêöèè.

Ñîãëàñíî îñîáåííî ïðåäïî÷òèòåëüíîìó âàðèàíòó âûïîëíåíè  èçîáðåòåíè , â êîòîðîì
îðãàíîñèëèëàëêèëïîëèñóëüôàí ôîðìóëû II íåïîñðåäñòâåííî ïðè åãî îáðàçîâàíèè
ïîäâåðãàþò äàëüíåéøåé îáìåííîé ðåàêöèè ñ ïîëó÷åíèåì öåëåâîãî ñîåäèíåíè  ôîðìóëû I,
ìîë ðíîå ñîîòíîøåíèå ìåæäó èñïîëüçóåìûì äë  ïîëó÷åíè 
îðãàíîñèëèëàëêèëïîëèñóëüôàíà ôîðìóëû I èîííûì ïîëèñóëüôèäîì ôîðìóëû V è èîííûì
ñóëüôèäîì ôîðìóëû III ìîæíî ðåãóëèðîâàòü òàêèì îáðàçîì, ÷òîáû ñðåäíåå ñîäåðæàíèå
ñåðû â ýòîé ñìåñè ïðèáëèçèòåëüíî ñîîòâåòñòâîâàëî òàêîâîìó â öåëåâîì ñîåäèíåíèè I ñî
ñðåäíåé äëèíîé ñåðíîé öåïè õ. Ìîë ðíîå ñîîòíîøåíèå ìåæäó èîííûì ïîëèñóëüôèäîì
ôîðìóëû V è èîííûì ñóëüôèäîì ôîðìóëû III è îðãàíîñèëèëàëêèëãàëîãåíèäîì ôîðìóëû IV
ìîæåò çàâèñåòü â ñâîþ î÷åðåäü îò äîëè äåéñòâóþùèõ âåùåñòâ - èîííîãî ïîëèñóëüôèäà è
ñóëüôèäà. Ýòî ñîîòíîøåíèå ìîæåò ñîñòàâë òü îò 1,5 äî 2,5 ìîë. ýêâèâàëåíòîâ,
ïðåäïî÷òèòåëüíî îò 1,8 äî 2,2 ìîë. ýêâèâàëåíòîâ îðãàíîñèëèëàëêèëãàëîãåíèäà ôîðìóëû IV
íà îäèí ìîë. ýêâèâàëåíò ïîëèñóëüôèäà è ñóëüôèäà.

Ïðèìåðû
Ñðàâíèòåëüíûé ïðèìåð 1: Ïîëó÷åíèå áèñ(3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç

áèñ(3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë)òåòðàñóëüôàíà, 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà è ñóëüôèäà
íàòðè 

Â òðåõãîðëóþ êîëáó îáúåìîì 500 ìë, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé
ìåøàëêîé, ïðåäâàðèòåëüíî çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 67,4 ã (0,13 ìîë )
áèñ(3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë)òåòðàñóëüôàíà è 18,5 ã (0,24 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè  â
120 ìë ýòàíîëà. Çàòåì ê íèì ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå äîáàâë þò 108,7 ã (0,45 ìîë ) 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà è ðåàêöèîííóþ ñìåñü âûäåðæèâàþò â òå÷åíèå 2,5 ÷ ïðè
òåìïåðàòóðå ôëåãìû. Ïîñëå îõëàæäåíè  äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû îòôèëüòðîâûâàþò îò
îñàäêà è îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë ìåòàíîëà
ñîîòâåòñòâåííî. Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè
110 °Ñ äî êîíå÷íîãî âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 153,1 ã æåëòîé æèäêîñòè,

êîòîðà  ñîãëàñíî 1Í-ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè
ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,0. Ïðîäóêò ñîäåðæèò 10 ìàñ.%
ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí). Âûõîä: 90% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 1: Ïîëó÷åíèå áèñ(3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç áèñ (3,3'-
òðèçòîêñèñèëèëïðîïèë) òåòðàñóëüôàíà, 3- õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà è ñóëüôèäà íàòðè 
ïðè äîáàâëåíèè ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè
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Â òðåõãîðëóþ êîëáó îáúåìîì 500 ìë, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé
ìåøàëêîé, ïðåäâàðèòåëüíî çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 67,4 ã (0,13 ìîë )
áèñ(3,3'òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë)òåòðàñóëüôàíà è 108,7 ã (0,45 ìîë ) 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 120 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò äî 60°Ñ. Ê ýòîé ðåàêöèîííîé
ñìåñè ÷åòûðüì  ðàâíûìè ïîðöè ìè ñ èíòåðâàëàìè ïî 4 ìèí êàæäûé äîáàâë þò â îáùåé
ñëîæíîñòè 18,5 ã (0,24 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè . Ïðè ýòîì ñìåñü ïðîäîëæàåò íàãðåâàòüñ 
äî êèïåíè . Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé ïîðöèè ñóëüôèäà íàòðè  íàãðåâàþò åùå â òå÷åíèå
2 ÷ ñ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì. Ïîñëå îõëàæäåíè  äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû
îòôèëüòðîâûâàþò îò îñàäêà è îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë
ìåòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî. Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì
èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 152,3 ã

æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1Í-ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò
ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,0. Ïðîäóêò ñîäåðæèò 2,1
ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí). Âûõîä: 91% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 2: Ïîëó÷åíèå áèñ (3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç áèñ (3,3'-
òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) òåòðàñóëüôàíà, 3- õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà è ñóëüôèäà íàòðè 
ïðè äîáàâëåíèè ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó îáúåìîì 500 ìë, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé
ìåøàëêîé, ïðåäâàðèòåëüíî çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 67,4 ã (0,13 ìîë )
áèñ(3,3'òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë)òåòðàñóëüôàíà è 108,7 ã (0,45 ìîë ) 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 120 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò äî 60°Ñ. Ê ýòîé ðåàêöèîííîé
ñìåñè ÷åòûðüì  ðàâíûìè ïîðöè ìè ñ èíòåðâàëàìè ïî 10 ìèí êàæäûé äîáàâë þò â îáùåé
ñëîæíîñòè 18,5 ã (0,24 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè . Ïðè ýòîì ñìåñü ïðîäîëæàåò íàãðåâàòüñ 
äî êèïåíè . Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé ïîðöèè ñóëüôèäà íàòðè  íàãðåâàþò åùå â òå÷åíèå
2 ÷ ñ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì. Ïîñëå îõëàæäåíè  äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû
îòôèëüòðîâûâàþò îò îñàäêà è îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë
ìåòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî. Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì
èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 150,7 ã

æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1H-ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò
ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,0. Ïðîäóêò ñîäåðæèò 2
ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí). Âûõîä: 88% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 3: Ïîëó÷åíèå áèñ (3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç áèñ (3,3'-
òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë)òåòðàñóëüôàíà, 3- õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà è ñóëüôèäà íàòðè 
ïðè äîáàâëåíèè ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó îáúåìîì 500 ìë, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé
ìåøàëêîé, ïðåäâàðèòåëüíî çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 67,4 ã (0,13 ìîë )
áèñ(3,3'òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë)òåòðàñóëüôàíà è 108,7 ã (0,45 ìîë ) 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 120 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò äî 60°Ñ. Ê ýòîé ðåàêöèîííîé
ñìåñè ÷åòûðüì  ðàâíûìè ïîðöè ìè ñ èíòåðâàëàìè ïî 15 ìèí êàæäûé äîáàâë þò â îáùåé
ñëîæíîñòè 18,5 ã (0,24 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè . Ïðè ýòîì ñìåñü ïðîäîëæàåò íàãðåâàòüñ 
äî êèïåíè . Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé ïîðöèè ñóëüôèäà íàòðè  íàãðåâàþò åùå â òå÷åíèå
2 ÷ ñ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì. Ïîñëå îõëàæäåíè  äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû
îòôèëüòðîâûâàþò îò îñàäêà è îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë
ìåòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî. Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì
èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 152,4 ã

æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1H-ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò
ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,0. Ïðîäóêò ñîäåðæèò 1,9
ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí). Âûõîä: 91% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 4: Ïîëó÷åíèå áèñ(3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç áèñ (3,3'-
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òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë)òåòðàñóëüôàíà, 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà è ñóëüôèäà íàòðè 
ïðè äîáàâëåíèè ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó îáúåìîì 500 ìë, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé
ìåøàëêîé, ïðåäâàðèòåëüíî çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 67,4 ã (0,13 ìîë )
áèñ(3,3'òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë)òåòðàñóëüôàíà è 108,7 ã (0,45 ìîë ) 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 120 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò äî 60°Ñ. Ê ýòîé ðåàêöèîííîé
ñìåñè ï òüþ ðàâíûìè ïîðöè ìè ñ èíòåðâàëàìè ïî 5 ìèí êàæäûé äîáàâë þò â îáùåé
ñëîæíîñòè 18,5 ã (0,24 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè . Ïðè ýòîì ñìåñü ïðîäîëæàåò íàãðåâàòüñ 
äî êèïåíè . Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé ïîðöèè ñóëüôèäà íàòðè  íàãðåâàþò åùå â òå÷åíèå
2 ÷ ñ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì. Ïîñëå îõëàæäåíè  äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû
îòôèëüòðîâûâàþò îò îñàäêà è îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë
ìåòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî. Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì
èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 149,1 ã

æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1Í-ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò
ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,0. Ïðîäóêò ñîäåðæèò 2,0
ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí). Âûõîä: 89% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 5: Ïîëó÷åíèå áèñ(3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë)äèñóëüôàíà èç áèñ(3,3'-
òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë)òåòðàñóëüôàíà, 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà è ñóëüôèäà íàòðè 
ïðè äîáàâëåíèè ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó îáúåìîì 500 ìë, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé
ìåøàëêîé, ïðåäâàðèòåëüíî çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 67,4 ã (0,13 ìîë )
áèñ(3,3'òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë)òåòðàñóëüôàíà è 108,7 ã (0,45 ìîë ) 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 120 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò äî 60°Ñ. Ê ýòîé ðåàêöèîííîé
ñìåñè ï òüþ ðàâíûìè ïîðöè ìè ñ èíòåðâàëàìè ïî 10 ìèí êàæäûé äîáàâë þò â îáùåé
ñëîæíîñòè 18,5 ã (0,24 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè . Ïðè ýòîì ñìåñü ïðîäîëæàåò íàãðåâàòüñ 
äî êèïåíè . Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé ïîðöèè ñóëüôèäà íàòðè  íàãðåâàþò åùå â òå÷åíèå
2 ÷ ñ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì. Ïîñëå îõëàæäåíè  äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû
îòôèëüòðîâûâàþò îò îñàäêà è îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë
ìåòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî. Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì
èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 154,1 ã

æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1Í-ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò
ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,0. Ïðîäóêò ñîäåðæèò 1,8
ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí). Âûõîä: 92% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 6: Ïîëó÷åíèå áèñ(3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç áèñ (3,3'-
òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë)òåòðàñóëüôàíà, 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà è ñóëüôèäà íàòðè 
ïðè äîáàâëåíèè ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó îáúåìîì 500 ìë, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé
ìåøàëêîé, ïðåäâàðèòåëüíî çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 67,4 ã (0,13 ìîë )
áèñ(3,3'òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë)òåòðàñóëüôàíà è 108,7 ã (0,45 ìîë ) 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 120 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò äî 60°Ñ. Ê ýòîé ðåàêöèîííîé
ñìåñè äåñ òüþ ðàâíûìè ïîðöè ìè ñ èíòåðâàëàìè ïî 5 ìèí êàæäûé äîáàâë þò â îáùåé
ñëîæíîñòè 18,5 ã (0,24 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè . Ïðè ýòîì ñìåñü ïðîäîëæàåò íàãðåâàòüñ 
äî êèïåíè . Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé ïîðöèè ñóëüôèäà íàòðè  íàãðåâàþò åùå â òå÷åíèå
2 ÷ ñ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì. Ïîñëå îõëàæäåíè  äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû
îòôèëüòðîâûâàþò îò îñàäêà è îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë
ìåòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî. Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì
èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 149,0 ã

æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1Í-ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò
ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,0. Ïðîäóêò ñîäåðæèò 1,6
ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí). Âûõîä: 89% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-
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õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).
Ïðèìåð 7: Ïîëó÷åíèå áèñ (3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç áèñ (3,3'-

òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) òåòðàñóëüôàíà, 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà è ñóëüôèäà íàòðè 
ïðè äîáàâëåíèè ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó îáúåìîì 500 ìë, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé
ìåøàëêîé, ïðåäâàðèòåëüíî çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 67,4 ã (0,13 ìîë )
áèñ (3,3'òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) òåòðàñóëüôàíà è 108,7 ã (0,45 ìîë ) 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 120 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò äî 60°Ñ. Ê ýòîé ðåàêöèîííîé
ñìåñè äåñ òüþ ðàâíûìè ïîðöè ìè ñ èíòåðâàëàìè ïî 10 ìèí êàæäûé äîáàâë þò â îáùåé
ñëîæíîñòè 18,5 ã (0,24 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè . Ïðè ýòîì ñìåñü ïðîäîëæàåò íàãðåâàòüñ 
äî êèïåíè . Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé ïîðöèè ñóëüôèäà íàòðè  íàãðåâàþò åùå â òå÷åíèå
2 ÷ ñ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì. Ïîñëå îõëàæäåíè  äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû
îòôèëüòðîâûâàþò îò îñàäêà è îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë
ìåòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî. Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì
èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 150,7 ã

æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1H-ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò
ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,0. Ïðîäóêò ñîäåðæèò 1,7
ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí). Âûõîä: 90% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ñðàâíèòåëüíûé ïðèìåð 2: Ïîëó÷åíèå áèñ (3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òåòðàñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè 

Â òðåõãîðëóþ êîëáó îáúåìîì 500 ìë, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé
ìåøàëêîé, ñîâìåñòíî çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 21,8 ã (0,13 ìîë )
òåòðàñóëüôèäà íàòðè , 19,5 ã (0,25 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè  è 180,6 ã (0,75 ìîë ) 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 180 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò äî 50°Ñ. Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå
íàáëþäàåòñ  òåïëîâîé ýôôåêò ðåàêöèè (ýêçîòåðìè ), ïîä äåéñòâèåì êîòîðîãî òåìïåðàòóðà
ðåàêöèîííîé ñìåñè äîñòèãàåò òî÷êè êèïåíè . Ñìåñü âûäåðæèâàþò ïðè òåìïåðàòóðå êèïåíè 
â òå÷åíèå 2,5 ÷, ïîñëå ÷åãî îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû. Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê
îòôèëüòðîâûâàþò è îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà
ñîîòâåòñòâåííî. Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè
110 °Ñ äî êîíå÷íîãî âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 171,4 ã æåëòîé æèäêîñòè,

êîòîðà  ñîãëàñíî 1Í-ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè
ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,0. Ñìåñü ñîäåðæèò 39 ìàñ.%
ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí). Âûõîä ñîñòàâë åò 96% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 8: Ïîëó÷åíèå áèñ(3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë)äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òåòðàñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè  ïðè äîáàâëåíèè
ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó îáúåìîì 500 ìë, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé
ìåøàëêîé, çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 21,8 ã (0,13 ìîë ) òåòðàñóëüôèäà
íàòðè  è 180,6 ã (0,78 ìîë ) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 190 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò
äî 50°Ñ. Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íàáëþäàåòñ  ýêçîòåðìè . Çàòåì ê ðåàêöèîííîé ñìåñè ñ
èíòåðâàëàìè ïî 5 ìèí êàæäûé äâóì  ðàâíûìè ïîðöè ìè äîáàâë þò â îáùåé ñëîæíîñòè
21,5 ã (0,27 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè . Ïðè äîáàâëåíèè êàæäîé èç ïîðöèé íàòðè  òàêæå
ïðîèñõîäèò íàãðåâàíèå ðåàêöèîííîé ñìåñè. Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé äîáàâêè ñóëüôèäà
íàòðè  ñìåñü âûäåðæèâàþò åùå â òå÷åíèå 2 ÷ ïðè òåìïåðàòóðå êèïåíè , ïîñëå ÷åãî åå
îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû. Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê îòôèëüòðîâûâàþò è
îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî.
Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî

âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 164,5 ã æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1Í-
ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé
ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,1. Ñìåñü ñîäåðæèò 7,0 ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí).
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Âûõîä ñîñòàâë åò 92% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).
Ïðèìåð 9: Ïîëó÷åíèå áèñ(3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç 3-

õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òåòðàñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè  ïðè äîáàâëåíèè
ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó îáúåìîì 500 ìë, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé
ìåøàëêîé, çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 21,8 ã (0,13 ìîë ) òåòðàñóëüôèäà
íàòðè  è 180,6 ã (0,78 ìîë ) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 190 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò
äî 50°Ñ. Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íàáëþäàåòñ  ýêçîòåðìè . Çàòåì ê ðåàêöèîííîé ñìåñè ñ
èíòåðâàëàìè ïî 10 ìèí êàæäûé äâóì  ðàâíûìè ïîðöè ìè äîáàâë þò â îáùåé ñëîæíîñòè
21,5 ã (0,27 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè . Ïðè äîáàâëåíèè êàæäîé èç ïîðöèé íàòðè  òàêæå
ïðîèñõîäèò íàãðåâàíèå ðåàêöèîííîé ñìåñè. Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé  äîáàâêè ñóëüôèäà
íàòðè  ñìåñü  âûäåðæèâàþò åùå â òå÷åíèå 2 ÷ ïðè òåìïåðàòóðå êèïåíè , ïîñëå ÷åãî åå
îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû. Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê îòôèëüòðîâûâàþò è
îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî.
Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî

âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 158,9 ã æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1H-
ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé
ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,1. Ñìåñü ñîäåðæèò 6,5 ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí).
Âûõîä ñîñòàâë åò 89% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-õëîðïðîïèëòðè-ýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 10: Ïîëó÷åíèå áèñ (3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òåòðàñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè  ïðè äîáàâëåíèè
ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó îáúåìîì 500 ìë, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé
ìåøàëêîé, çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 21,8 ã (0,13 ìîë ) òåòðàñóëüôèäà
íàòðè  è 180,6 ã (0,78 ìîë ) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 190 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò
äî 50°Ñ. Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íàáëþäàåòñ  ýêçîòåðìè . Çàòåì ê ðåàêöèîííîé ñìåñè ñ
èíòåðâàëàìè ïî 10 ìèí êàæäûé äâóì  ïîðöè ìè äîáàâë þò â îáùåé ñëîæíîñòè 21,5 ã (0,27
ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè , ïðè÷åì ïåðâà  ïîðöè  âäâîå áîëüøå âòîðîé. Ïðè äîáàâëåíèè
êàæäîé èç ïîðöèé íàòðè  òàêæå ïðîèñõîäèò íàãðåâàíèå ðåàêöèîííîé ñìåñè. Ïîñëå
ââåäåíè  ïîñëåäíåé äîáàâêè ñóëüôèäà íàòðè  ñìåñü âûäåðæèâàþò åùå â òå÷åíèå 2 ÷ ïðè
òåìïåðàòóðå êèïåíè , ïîñëå ÷åãî åå îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû.
Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê îòôèëüòðîâûâàþò è îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò
ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî. Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â
ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå

ïîëó÷àþò 161,2 ã æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1Í-ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó
ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,0. Ñìåñü
ñîäåðæèò 7,5 ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí). Âûõîä ñîñòàâë åò 91% (â ïåðåñ÷åòå
íà 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 11: Ïîëó÷åíèå áèñ (3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òåòðàñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè  ïðè äîáàâëåíèè
ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó îáúåìîì 500 ìë, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé
ìåøàëêîé, çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 21,8 ã (0,13 ìîë ) òåòðàñóëüôèäà
íàòðè  è 180,6 ã (0,78 ìîë ) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 190 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò
äî 50°Ñ. Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íàáëþäàåòñ  ýêçîòåðìè . Çàòåì ê ðåàêöèîííîé ñìåñè ñ
èíòåðâàëàìè ïî 5 ìèí êàæäûé ÷åòûðüì  ðàâíûìè ïîðöè ìè äîáàâë þò â îáùåé ñëîæíîñòè
21,5 ã (0,27 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè . Ïðè äîáàâëåíèè êàæäîé èç ïîðöèé íàòðè  òàêæå
ïðîèñõîäèò íàãðåâàíèå ðåàêöèîííîé ñìåñè. Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé äîáàâêè ñóëüôèäà
íàòðè  ñìåñü âûäåðæèâàþò åùå â òå÷åíèå 2 ÷ ïðè òåìïåðàòóðå êèïåíè , ïîñëå ÷åãî åå
îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû. Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê îòôèëüòðîâûâàþò è
îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî.
Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî
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âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 159,8 ã æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1Í-
ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé
ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,0. Ñìåñü ñîäåðæèò 3,6 ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí).
Âûõîä ñîñòàâë åò 90% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 12: Ïîëó÷åíèå áèñ(3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òåòðàñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè  ïðè äîáàâëåíèè
ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó îáúåìîì 500 ìë, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé
ìåøàëêîé, çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 21,8 ã (0,13 ìîë ) òåòðàñóëüôèäà
íàòðè  è 180,6 ã (0,78 ìîë) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 190 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò
äî 50°Ñ. Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íàáëþäàåòñ  ýêçîòåðìè . Çàòåì ê ðåàêöèîííîé ñìåñè ñ
èíòåðâàëàìè ïî 10 ìèí êàæäûé ÷åòûðüì  ðàâíûìè ïîðöè ìè äîáàâë þò â îáùåé
ñëîæíîñòè 21,5 ã (0,27 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè . Ïðè äîáàâëåíèè êàæäîé èç ïîðöèé íàòðè 
òàêæå ïðîèñõîäèò íàãðåâàíèå ðåàêöèîííîé ñìåñè. Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé äîáàâêè
ñóëüôèäà íàòðè  ñìåñü âûäåðæèâàþò åùå â òå÷åíèå 2 ÷ ïðè òåìïåðàòóðå êèïåíè , ïîñëå
÷åãî åå îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû. Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê îòôèëüòðîâûâàþò
è îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî.
Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî

âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 163,2 ã æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1H-
ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè ïîëèñóëüôàâîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé
ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,0. Ñìåñü ñîäåðæèò 3,3 ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí).
Âûõîä ñîñòàâë åò 92% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-õäîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 13: Ïîëó÷åíèå áèñ (3,3'-òðèýòîêñèñíëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òåòðàñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè  ïðè äîáàâëåíèè
ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó îáúåìîì 500 ìë, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé
ìåøàëêîé, çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 21,8 ã (0,13 ìîë ) òåòðàñóëüôèäà
íàòðè  è 180,6 ã (0,78 ìîë ) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 190 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò
äî 50°Ñ. Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íàáëþäàåòñ  ýêçîòåðìè . Çàòåì ê ðåàêöèîííîé ñìåñè ñ
èíòåðâàëàìè ïî 10 ìèí êàæäûé ÷åòûðüì  ïîðöè ìè äîáàâë þò â îáùåé ñëîæíîñòè 21,5 ã
(0,27 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè , ïðè÷åì ïåðâà  è âòîðà  ïîðöèè âäâîå áîëüøå ïî ñðàâíåíèþ
ñ îñòàëüíûìè. Ïðè äîáàâëåíèè êàæäîé èç ïîðöèé íàòðè  òàêæå ïðîèñõîäèò íàãðåâàíèå
ðåàêöèîííîé ñìåñè. Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé äîáàâêè ñóëüôèäà íàòðè  ñìåñü
âûäåðæèâàþò åùå â òå÷åíèå 2 ÷ ïðè òåìïåðàòóðå êèïåíè , ïîñëå ÷åãî åå îõëàæäàþò äî
êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû. Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê îòôèëüòðîâûâàþò è îñòàòîê íà ôèëüòðå
òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî. Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû
êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî âàêóóìà â 40 ìáàð. Â

ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 159,6 ã æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1Í-ßÌÐ-
ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé
ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,0. Ñìåñü ñîäåðæèò 4,1 ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí).
Âûõîä ñîñòàâë åò 90% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 14: Ïîëó÷åíèå áèñ (3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òåòðàñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè  ïðè äîáàâëåíèè
ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó îáúåìîì 500 ìë, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé
ìåøàëêîé, çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 21,8 ã (0,13 ìîë ) òåòðàñóëüôèäà
íàòðè  è 180,6 ã (0,78 ìîë ) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 190 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò
äî 50°Ñ. Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íàáëþäàåòñ  ýêçîòåðìè . Çàòåì ê ðåàêöèîííîé ñìåñè ñ
èíòåðâàëàìè ïî 10 ìèí êàæäûé ÷åòûðüì  ïîðöè ìè äîáàâë þò â îáùåé ñëîæíîñòè 21,5 ã
(0,27 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè , ïðè÷åì îáå ïîñëåäíèå ïîðöèè âäâîå áîëüøå ïî ñðàâíåíèþ ñ
ïåðâûìè. Ïðè äîáàâëåíèè êàæäîé èç ïîðöèé íàòðè  òàêæå ïðîèñõîäèò íàãðåâàíèå
ðåàêöèîííîé ñìåñè. Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé äîáàâêè ñóëüôèäà íàòðè  ñìåñü
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âûäåðæèâàþò åùå â òå÷åíèå 2 ÷ ïðè òåìïåðàòóðå êèïåíè , ïîñëå ÷åãî åå îõëàæäàþò äî
êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû. Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê îòôèëüòðîâûâàþò è îñòàòîê íà ôèëüòðå
òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî. Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû
êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî âàêóóìà â 40 ìáàð. Â

ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 161,4 ã æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1Í-ßÌÐ-
ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé
ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,0. Ñìåñü ñîäåðæèò 4,3 ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí).
Âûõîä ñîñòàâë åò 91% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 15: Ïîëó÷åíèå áèñ (3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òåòðàñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè  ïðè äîáàâëåíèè
ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó îáúåìîì 500 ìë, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé
ìåøàëêîé, çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 21,8 ã (0,13 ìîë ) òåòðàñóëüôèäà
íàòðè  è 180,6 ã (0,78 ìîë ) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 190 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò
äî 50°Ñ. Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íàáëþäàåòñ  ýêçîòåðìè . Çàòåì ê ðåàêöèîííîé ñìåñè ñ
èíòåðâàëàìè ïî 5 ìèí êàæäûé ï òüþ ðàâíûìè ïîðöè ìè äîáàâë þò â îáùåé ñëîæíîñòè
21,5 ã (0,27 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè . Ïðè äîáàâëåíèè êàæäîé èç ïîðöèé íàòðè  òàêæå
ïðîèñõîäèò íàãðåâàíèå ðåàêöèîííîé ñìåñè. Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé äîáàâêè ñóëüôèäà
íàòðè  ñìåñü âûäåðæèâàþò åùå â òå÷åíèå 2 ÷ ïðè òåìïåðàòóðå êèïåíè , ïîñëå ÷åãî åå
îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû. Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê îòôèëüòðîâûâàþò è
îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî.
Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî

âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 160,7 ã æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1H-
ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé
ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,1. Ñìåñü ñîäåðæèò 3,3 ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí).
Âûõîä ñîñòàâë åò 90% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 16: Ïîëó÷åíèå áèñ (3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òåòðàñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè  ïðè äîáàâëåíèè
ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó îáúåìîì 500 ìë, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé
ìåøàëêîé, çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 21,8 ã (0,13 ìîë ) òåòðàñóëüôèäà
íàòðè  è 180,6 ã (0,78 ìîë ) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 190 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò
äî 50°Ñ. Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íàáëþäàåòñ  ýêçîòåðìè . Çàòåì ê ðåàêöèîííîé ñìåñè ñ
èíòåðâàëàìè ïî 10 ìèí êàæäûé ï òüþ ðàâíûìè ïîðöè ìè äîáàâë þò â îáùåé ñëîæíîñòè
21,5 ã (0,27 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè . Ïðè äîáàâëåíèè êàæäîé èç ïîðöèé íàòðè  òàêæå
ïðîèñõîäèò íàãðåâàíèå ðåàêöèîííîé ñìåñè. Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé äîáàâêè ñóëüôèäà
íàòðè  ñìåñü âûäåðæèâàþò åùå â òå÷åíèå 2 ÷ ïðè òåìïåðàòóðå êèïåíè , ïîñëå ÷åãî åå
îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû. Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê îòôèëüòðîâûâàþò è
îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî.
Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî

âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 157,7 ã æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1H-
ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé
ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,0. Ñìåñü ñîäåðæèò 3,2 ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí).
Âûõîä ñîñòàâë åò 89% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 17: Ïîëó÷åíèå áèñ(3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òåòðàñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè  ïðè äîáàâëåíèè
ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó îáúåìîì 500 ìë, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé
ìåøàëêîé, çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 21,8 ã (0,13 ìîë ) òåòðàñóëüôèäà
íàòðè  è 180,6 ã (0,78 ìîë ) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 190 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò
äî 50°Ñ. Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íàáëþäàåòñ  ýêçîòåðìè . Çàòåì ê ðåàêöèîííîé ñìåñè ñ
èíòåðâàëàìè ïî 10 ìèí êàæäûé ï òüþ ïîðöè ìè äîáàâë þò â îáùåé ñëîæíîñòè 21,5 ã (0,27
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ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè , ïðè÷åì ïåðâûå òðè ïîðöèè âêëþ÷àþò 80% âñåãî äîáàâë åìîãî
êîëè÷åñòâà. Ïðè äîáàâëåíèè êàæäîé èç ïîðöèé íàòðè  òàêæå ïðîèñõîäèò íàãðåâàíèå
ðåàêöèîííîé ñìåñè. Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé äîáàâêè ñóëüôèäà íàòðè  ñìåñü
âûäåðæèâàþò åùå â òå÷åíèå 2 ÷ ïðè òåìïåðàòóðå êèïåíè , ïîñëå ÷åãî åå îõëàæäàþò äî
êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû. Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê îòôèëüòðîâûâàþò è îñòàòîê íà ôèëüòðå
òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî. Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû
êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî âàêóóìà â 40 ìáàð. Â

ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 163,4 ã æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1Í-ßÌÐ-
ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé
ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,0. Ñìåñü ñîäåðæèò 3,4 ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí).
Âûõîä ñîñòàâë åò 92% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 18: Ïîëó÷åíèå áèñ(3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òåòðàñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè  ïðè äîáàâëåíèè
ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó îáúåìîì 500 ìë, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé
ìåøàëêîé, çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 21,8 ã (0,13 ìîë ) òåòðàñóëüôèäà
íàòðè  è 180,6 ã (0,78 ìîë ) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 190 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò
äî 50°Ñ. Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íàáëþäàåòñ  ýêçîòåðìè . Çàòåì ê ðåàêöèîííîé ñìåñè ñ
èíòåðâàëàìè ïî 5 ìèí êàæäûé äåñ òüþ ðàâíûìè ïîðöè ìè äîáàâë þò â îáùåé ñëîæíîñòè
21,5 ã (0,27 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè . Ïðè äîáàâëåíèè êàæäîé èç ïîðöèé íàòðè  òàêæå
ïðîèñõîäèò íàãðåâàíèå ðåàêöèîííîé ñìåñè. Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé äîáàâêè ñóëüôèäà
íàòðè  ñìåñü âûäåðæèâàþò åùå â òå÷åíèå 2 ÷ ïðè òåìïåðàòóðå êèïåíè , ïîñëå ÷åãî åå
îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû. Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê îòôèëüòðîâûâàþò è
îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî.
Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî

âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 163,0 ã æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1Í-
ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé
ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,0. Ñìåñü ñîäåðæèò 2,8 ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí).
Âûõîä ñîñòàâë åò 92% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 19: Ïîëó÷åíèå áèñ (3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òåòðàñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè  ïðè äîáàâëåíèè
ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó îáúåìîì 500 ìë, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé
ìåøàëêîé, çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 21,8 ã (0,13 ìîë ) òåòðàñóëüôèäà
íàòðè  è 180,6 ã (0,78 ìîë ) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 190 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò
äî 50°Ñ. Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íàáëþäàåòñ  ýêçîòåðìè . Çàòåì ê ðåàêöèîííîé ñìåñè ñ
èíòåðâàëàìè ïî 10 ìèí êàæäûé äåñ òüþ ðàâíûìè ïîðöè ìè äîáàâë þò â îáùåé ñëîæíîñòè
21,5 ã (0,27 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè . Ïðè äîáàâëåíèè êàæäîé èç ïîðöèé íàòðè  òàêæå
ïðîèñõîäèò íàãðåâàíèå ðåàêöèîííîé ñìåñè. Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé äîáàâêè ñóëüôèäà
íàòðè  ñìåñü âûäåðæèâàþò åùå â òå÷åíèå 2 ÷ ïðè òåìïåðàòóðå êèïåíè , ïîñëå ÷åãî åå
îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû. Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê îòôèëüòðîâûâàþò è
îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî.
Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî

âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 162,7 ã æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1Í-
ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé
ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,1. Ñìåñü ñîäåðæèò 2,9 ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí).
Âûõîä ñîñòàâë åò 91% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 20: Ïîëó÷åíèå áèñ(3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òåòðàñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè  ïðè äîáàâëåíèè
ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó îáúåìîì 500 ìë, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé
ìåøàëêîé, çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 21,8 ã (0,13 ìîë ) òåòðàñóëüôèäà
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íàòðè  è 180,6 ã (0,78 ìîë ) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 190 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò
äî 50°Ñ. Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íàáëþäàåòñ  ýêçîòåðìè . Çàòåì ê ðåàêöèîííîé ñìåñè ñ
èíòåðâàëàìè ïî 10 ìèí êàæäûé äåñ òüþ ïîðöè ìè äîáàâë þò â îáùåé ñëîæíîñòè 21,5 ã
(0,27 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè , ïðè÷åì ïåðâûå ï òü ïîðöèé âêëþ÷àþò 66% âñåãî
äîáàâë åìîãî êîëè÷åñòâà. Ïðè äîáàâëåíèè êàæäîé èç ïîðöèé íàòðè  òàêæå ïðîèñõîäèò
íàãðåâàíèå ðåàêöèîííîé ñìåñè. Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé äîáàâêè ñóëüôèäà íàòðè 
ñìåñü âûäåðæèâàþò åùå â òå÷åíèå 2 ÷ ïðè òåìïåðàòóðå êèïåíè , ïîñëå ÷åãî åå îõëàæäàþò
äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû. Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê îòôèëüòðîâûâàþò è îñòàòîê íà
ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî. Ñîáðàííûå
ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî âàêóóìà â

40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 161,1 ã æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1Í-ßÌÐ-
ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé
ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,1. Ñìåñü ñîäåðæèò 3,1 ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí).
Âûõîä ñîñòàâë åò 90% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ñðàâíèòåëüíûé ïðèìåð 3: Ïîëó÷åíèå áèñ(3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òåòðàñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè 

Â òðåõãîðëóþ êîëáó îáúåìîì 500 ìë, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì, êàïåëüíîé
âîðîíêîé è ìàãíèòíîé ìåøàëêîé, ïðåäâàðèòåëüíî çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî
ãàçà N2 ïðè ïåðåìåøèâàíèè 21,8 ã (0,13 ìîë ) òåòðàñóëüôèäà íàòðè  è 19,5 ã (0,25
ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè  â 180 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò äî 50°Ñ. Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå â
òå÷åíèå 20 ìèí ïî êàïë ì äîáàâë þò 180,6 ã (0,75 ìîë ) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà.
Ïðè ýòîì òåìïåðàòóðà ðåàêöèîííîé ñìåñè âîçðàñòàåò äî òåìïåðàòóðû êèïåíè . Ñìåñü
âûäåðæèâàþò ïðè òåìïåðàòóðå êèïåíè  â òå÷åíèå 2,5 ÷, ïîñëå ÷åãî îõëàæäàþò äî
êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû. Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê îòôèëüòðîâûâàþò è îñòàòîê íà ôèëüòðå
òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî. Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû
êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå äî êîíå÷íîãî âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå
ïîëó÷àþò 170,2 ã æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1Í-ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó
ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,1. Ñìåñü
ñîäåðæèò 27 ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí). Âûõîä ñîñòàâë åò 95% (â ïåðåñ÷åòå
íà 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 21: Ïîëó÷åíèå áèñ (3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òðèñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè  ïðè äîáàâëåíèè
ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé ìåøàëêîé,
çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 17,8 ã (0,13 ìîë ) òðèñóëüôèäà íàòðè  è
120,4 ã (0,5 ìîë ) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 190 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò äî 50°Ñ.
Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íàáëþäàåòñ  òåïëîâîé ýôôåêò ðåàêöèè (ýêçîòåðìè ). Çàòåì ê
ðåàêöèîííîé ñìåñè ñ èíòåðâàëàìè ïî 5 ìèí êàæäûé äâóì  ðàâíûìè ïîðöè ìè äîáàâë þò â
îáùåé ñëîæíîñòè 9,8 ã (0,13 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè . Ïðè äîáàâëåíèè êàæäîé èç ïîðöèé
ñóëüôèäà íàòðè  òàêæå ïðîèñõîäèò íàãðåâàíèå ñìåñè. Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé äîáàâêè
ñóëüôèäà íàòðè  ñìåñü âûäåðæèâàþò åùå â òå÷åíèå 2 ÷ ïðè òåìïåðàòóðå êèïåíè , ïîñëå
÷åãî åå îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû. Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê îòôèëüòðîâûâàþò
è îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî.
Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî

âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 114,6 ã æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1H-
ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé
ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,0. Ñìåñü ñîäåðæèò 5,5 ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí).
Âûõîä ñîñòàâë åò 96% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 22: Ïîëó÷åíèå áèñ (3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òðèñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè  ïðè äîáàâëåíèè
ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé ìåøàëêîé,
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çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 17,8 ã (0,13 ìîë ) òðèñóëüôèäà íàòðè  è
120,4 ã (0,5 ìîë ) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 190 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò äî 50°Ñ.
Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íàáëþäàåòñ  òåïëîâîé ýôôåêò ðåàêöèè (ýêçîòåðìè ). Çàòåì ê
ðåàêöèîííîé ñìåñè ñ èíòåðâàëàìè ïî 10 ìèí êàæäûé äâóì  ðàâíûìè ïîðöè ìè äîáàâë þò
â îáùåé ñëîæíîñòè 9,8 ã (0,13 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè . Ïðè äîáàâëåíèè êàæäîé èç ïîðöèé
ñóëüôèäà íàòðè  òàêæå ïðîèñõîäèò íàãðåâàíèå ñìåñè. Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé äîáàâêè
ñóëüôèäà íàòðè  ñìåñü âûäåðæèâàþò åùå â òå÷åíèå 2 ÷ ïðè òåìïåðàòóðå êèïåíè , ïîñëå
÷åãî åå îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû. Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê îòôèëüòðîâûâàþò
è îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî.
Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî

âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 117,8 ã æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1H-
ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé
ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,1. Ñìåñü ñîäåðæèò 5,1 ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí).
Âûõîä ñîñòàâë åò 98% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 23: Ïîëó÷åíèå áèñ (3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òðèñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè  ïðè äîáàâëåíèè
ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé ìåøàëêîé,
çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 17,8 ã (0,13 ìîë ) òðèñóëüôèäà íàòðè  è
120,4 ã (0,5 ìîë ) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 190 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò äî 50°Ñ.
Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íàáëþäàåòñ  òåïëîâîé ýôôåêò ðåàêöèè (ýêçîòåðìè ). Çàòåì ê
ðåàêöèîííîé ñìåñè ñ èíòåðâàëàìè ïî 5 ìèí êàæäûé ÷åòûðüì  ðàâíûìè ïîðöè ìè
äîáàâë þò â îáùåé ñëîæíîñòè 9,8 ã (0,13 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè . Ïðè äîáàâëåíèè êàæäîé
èç ïîðöèè ñóëüôèäà íàòðè  òàêæå ïðîèñõîäèò íàãðåâàíèå ñìåñè. Ïîñëå ââåäåíè 
ïîñëåäíåé äîáàâêè ñóëüôèäà íàòðè  ñìåñü âûäåðæèâàþò åùå â òå÷åíèå 2 ÷ ïðè
òåìïåðàòóðå êèïåíè , ïîñëå ÷åãî åå îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû.
Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê îòôèëüòðîâûâàþò è îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò
ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî. Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â
ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå

ïîëó÷àþò 116,7 ã æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1Í-ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó
ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,1. Ñìåñü
ñîäåðæèò 2,1 ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí). Âûõîä ñîñòàâë åò 97% (â ïåðåñ÷åòå
íà 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 24: Ïîëó÷åíèå áèñ(3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë)äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òðèñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè  ïðè äîáàâëåíèè
ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé ìåøàëêîé,
çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 17,8 ã (0,13 ìîë ) òðèñóëüôèäà íàòðè  è
120,4 ã (0,5 ìîë ) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 190 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò äî 50°Ñ.
Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íàáëþäàåòñ  òåïëîâîé ýôôåêò ðåàêöèè (ýêçîòåðìè ). Çàòåì ê
ðåàêöèîííîé ñìåñè ñ èíòåðâàëàìè ïî 10 ìèí êàæäûé ÷åòûðüì  ðàâíûìè ïîðöè ìè
äîáàâë þò â îáùåé ñëîæíîñòè 9,8 ã (0,13 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè . Ïðè äîáàâëåíèè êàæäîé
èç ïîðöè  ñóëüôèäà íàòðè  òàêæå ïðîèñõîäèò íàãðåâàíèå ñìåñè. Ïîñëå ââåäåíè 
ïîñëåäíåé äîáàâêè ñóëüôèäà íàòðè  ñìåñü âûäåðæèâàþò åùå â òå÷åíèå 2 ÷ ïðè
òåìïåðàòóðå êèïåíè , ïîñëå ÷åãî åå îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû.
Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê îòôèëüòðîâûâàþò è îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò
ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî. Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â
ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå

ïîëó÷àþò 118,9 ã æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1Í-ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó
ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,1. Ñìåñü
ñîäåðæèò 1,9 ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí). Âûõîä ñîñòàâë åò 99% (â ïåðåñ÷åòå
íà 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).
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Ïðèìåð 25: Ïîëó÷åíèå áèñ(3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë)äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òðèñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè  ïðè äîáàâëåíèè
ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé ìåøàëêîé,
çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 17,8 ã (0,13 ìîë ) òðèñóëüôèäà íàòðè  è
120,4 ã (0,5 ìîë ) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 190 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò äî 50°Ñ.
Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íàáëþäàåòñ  òåïëîâîé ýôôåêò ðåàêöèè (ýêçîòåðìè ). Çàòåì ê
ðåàêöèîííîé ñìåñè ñ èíòåðâàëàìè ïî 10 ìèí êàæäûé ÷åòûðüì  ïîðöè ìè äîáàâë þò â
îáùåé ñëîæíîñòè 9,8 ã (0,13 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè , ïðè÷åì äâå ïåðâûå ïîðöèè âäâîå
áîëüøå îñòàëüíûõ. Ïðè äîáàâëåíèè êàæäîé èç ïîðöèé ñóëüôèäà íàòðè  òàêæå ïðîèñõîäèò
íàãðåâàíèå ñìåñè. Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé äîáàâêè ñóëüôèäà íàòðè  ñìåñü
âûäåðæèâàþò åùå â òå÷åíèå 2 ÷ ïðè òåìïåðàòóðå êèïåíè , ïîñëå ÷åãî åå îõëàæäàþò äî
êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû. Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê îòôèëüòðîâûâàþò è îñòàòîê íà ôèëüòðå
òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî. Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû
êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî âàêóóìà â 40 ìáàð. Â

ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 115,8 ã æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1H-ßÌÐ-
ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé
ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,0. Ñìåñü ñîäåðæèò 2,2 ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí).
Âûõîä ñîñòàâë åò 98% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 26: Ïîëó÷åíèå áèñ (3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òðèñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè  ïðè äîáàâëåíèè
ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé ìåøàëêîé,
çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 17,8 ã (0,13 ìîë ) òðèñóëüôèäà íàòðè  è
120,4 ã (0,5 ìîë ) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 190 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò äî 50°Ñ.
Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íàáëþäàåòñ  òåïëîâîé ýôôåêò ðåàêöèè (ýêçîòåðìè ). Çàòåì ê
ðåàêöèîííîé ñìåñè ñ èíòåðâàëàìè ïî 10 ìèí êàæäûé ÷åòûðüì  ïîðöè ìè äîáàâë þò â
îáùåé ñëîæíîñòè 9,8 ã (0,13 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè , ïðè÷åì äâå ïîñëåäíèå ïîðöèè âäâîå
áîëüøå îñòàëüíûõ. Ïðè äîáàâëåíèè êàæäîé èç ïîðöèé ñóëüôèäà íàòðè  òàêæå ïðîèñõîäèò
íàãðåâàíèå ñìåñè. Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé äîáàâêè ñóëüôèäà íàòðè  ñìåñü
âûäåðæèâàþò åùå â òå÷åíèå 2 ÷ ïðè òåìïåðàòóðå êèïåíè , ïîñëå ÷åãî åå îõëàæäàþò äî
êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû. Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê îòôèëüòðîâûâàþò è îñòàòîê íà ôèëüòðå
òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî. Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû
êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî âàêóóìà â 40 ìáàð. Â

ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 114,3 ã æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1Í-ßÌÐ-
ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé
ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,1. Ñìåñü ñîäåðæèò 2,4 ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí).
Âûõîä ñîñòàâë åò 95% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 27: Ïîëó÷åíèå áèñ(3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë)äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òðèñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè  ïðè äîáàâëåíèè
ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé ìåøàëêîé,
çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 17,8 ã (0,13 ìîë ) òðèñóëüôèäà íàòðè  è
120,4 ã (0,5 ìîë ) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 190 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò äî 50°Ñ.
Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íàáëþäàåòñ  òåïëîâîé ýôôåêò ðåàêöèè (ýêçîòåðìè ). Çàòåì ê
ðåàêöèîííîé ñìåñè ñ èíòåðâàëàìè ïî 5 ìèí êàæäûé ï òüþ ðàâíûìè ïîðöè ìè äîáàâë þò â
îáùåé ñëîæíîñòè 9,8 ã (0,13 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè . Ïðè äîáàâëåíèè êàæäîé èç ïîðöèé
ñóëüôèäà íàòðè  òàêæå ïðîèñõîäèò íàãðåâàíèå ñìåñè. Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé äîáàâêè
ñóëüôèäà íàòðè  ñìåñü âûäåðæèâàþò åùå â òå÷åíèå 2 ÷ ïðè òåìïåðàòóðå êèïåíè , ïîñëå
÷åãî åå îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû. Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê îòôèëüòðîâûâàþò
è îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî.
Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî
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âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 115,4 ã æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1H-
ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé
ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,1. Ñìåñü ñîäåðæèò 1,9 ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí).
Âûõîä ñîñòàâë åò 96% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 28: Ïîëó÷åíèå áèñ(3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òðèñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè  ïðè äîáàâëåíèè
ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé ìåøàëêîé,
çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 17,8 ã (0,13 ìîë ) òðèñóëüôèäà íàòðè  è
120,4 ã (0,5 ìîë ) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 190 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò äî 50°Ñ.
Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íàáëþäàåòñ  òåïëîâîé ýôôåêò ðåàêöèè (ýêçîòåðìè ). Çàòåì ê
ðåàêöèîííîé ñìåñè ñ èíòåðâàëàìè ïî 10 ìèí êàæäûé ï òüþ ðàâíûìè ïîðöè ìè äîáàâë þò
â îáùåé ñëîæíîñòè 9,8 ã (0,13 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè . Ïðè äîáàâëåíèè êàæäîé èç ïîðöèé
ñóëüôèäà íàòðè  òàêæå ïðîèñõîäèò íàãðåâàíèå ñìåñè. Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé äîáàâêè
ñóëüôèäà íàòðè  ñìåñü âûäåðæèâàþò åùå â òå÷åíèå 2 ÷ ïðè òåìïåðàòóðå êèïåíè , ïîñëå
÷åãî åå îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû. Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê îòôèëüòðîâûâàþò
è îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî.
Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî

âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 116,0 ã æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1H-
ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé
ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,0. Ñìåñü ñîäåðæèò 1,6 ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí).
Âûõîä ñîñòàâë åò 98% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 29: Ïîëó÷åíèå áèñ (3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òðèñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè  ïðè äîáàâëåíèè
ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé ìåøàëêîé,
çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 17,8 ã (0,13 ìîë ) òðèñóëüôèäà íàòðè  è
120,4 ã (0,5 ìîë ) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 190 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò äî 50°Ñ.
Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íàáëþäàåòñ  òåïëîâîé ýôôåêò ðåàêöèè (ýêçîòåðìè ). Çàòåì ê
ðåàêöèîííîé ñìåñè ñ èíòåðâàëàìè ïî 10 ìèí êàæäûé ï òüþ ïîðöè ìè äîáàâë þò â îáùåé
ñëîæíîñòè 9,8 ã (0,13 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè , ïðè÷åì îáå ïåðâûå ïîðöèè âêëþ÷àþò 60%
âñåãî äîáàâë åìîãî êîëè÷åñòâà. Ïðè äîáàâëåíèè êàæäîé èç ïîðöèé ñóëüôèäà íàòðè  òàêæå
ïðîèñõîäèò íàãðåâàíèå ñìåñè. Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé äîáàâêè ñóëüôèäà íàòðè  ñìåñü
âûäåðæèâàþò åùå â òå÷åíèå 2 ÷ ïðè òåìïåðàòóðå êèïåíè , ïîñëå ÷åãî åå îõëàæäàþò äî
êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû. Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê îòôèëüòðîâûâàþò è îñòàòîê íà ôèëüòðå
òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî. Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû
êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî âàêóóìà â 40 ìáàð. Â

ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 116,0 ã æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1Í-ßÌÐ-
ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé
ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,0. Ñìåñü ñîäåðæèò 2,0 ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí).
Âûõîä ñîñòàâë åò 97% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 30: Ïîëó÷åíèå áèñ (3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òðèñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè  ïðè äîáàâëåíèè
ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé ìåøàëêîé,
çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 17,8 ã (0,13 ìîë ) òðèñóëüôèäà íàòðè  è
120,4 ã (0,5 ìîë ) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 190 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò äî 50°Ñ.
Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íàáëþäàåòñ  òåïëîâîé ýôôåêò ðåàêöèè (ýêçîòåðìè ). Çàòåì ê
ðåàêöèîííîé ñìåñè ñ èíòåðâàëàìè ïî 10 ìèí êàæäûé ï òüþ ïîðöè ìè äîáàâë þò â îáùåé
ñëîæíîñòè 9,8 ã (0,13 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè , ïðè÷åì îáå ïîñëåäíèå ïîðöèè âêëþ÷àþò 60%
âñåãî äîáàâë åìîãî êîëè÷åñòâà. Ïðè äîáàâëåíèè êàæäîé èç ïîðöèé ñóëüôèäà íàòðè  òàêæå
ïðîèñõîäèò íàãðåâàíèå ñìåñè. Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé äîáàâêè ñóëüôèäà íàòðè  ñìåñü
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âûäåðæèâàþò åùå â òå÷åíèå 2 ÷ ïðè òåìïåðàòóðå êèïåíè , ïîñëå ÷åãî åå îõëàæäàþò äî
êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû. Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê îòôèëüòðîâûâàþò è îñòàòîê íà ôèëüòðå
òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî. Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû
êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî âàêóóìà â 40 ìáàð. Â

ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 117,6 ã æåëòîé æèäêîñòè,  êîòîðà  ñîãëàñíî 1Í-ßÌÐ-
ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé
ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,1. Ñìåñü ñîäåðæèò 2,2 ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí).
Âûõîä ñîñòàâë åò 98% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 31: Ïîëó÷åíèå áèñ(3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òðèñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè  ïðè äîáàâëåíèè
ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé ìåøàëêîé,
çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 17,8 ã (0,13 ìîë ) òðèñóëüôèäà íàòðè  è
120,4 ã (0,5 ìîë ) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 190 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò äî 50°Ñ.
Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íàáëþäàåòñ  òåïëîâîé ýôôåêò ðåàêöèè (ýêçîòåðìè ). Çàòåì ê
ðåàêöèîííîé ñìåñè ñ èíòåðâàëàìè ïî 5 ìèí êàæäûé äåñ òüþ ðàâíûìè ïîðöè ìè äîáàâë þò
â îáùåé ñëîæíîñòè 9,8 ã (0,13 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè . Ïðè äîáàâëåíèè êàæäîé èç ïîðöèé
ñóëüôèäà íàòðè  òàêæå ïðîèñõîäèò íàãðåâàíèå ñìåñè. Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé äîáàâêè
ñóëüôèäà íàòðè  ñìåñü âûäåðæèâàþò åùå â òå÷åíèå 2 ÷ ïðè òåìïåðàòóðå êèïåíè , ïîñëå
÷åãî åå îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû. Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê îòôèëüòðîâûâàþò
è îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî.
Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî

âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 112,1 ã æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1Í-
ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé
ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,0. Ñìåñü ñîäåðæèò 1,7 ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí).
Âûõîä ñîñòàâë åò 94% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 32: Ïîëó÷åíèå áèñ(3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òðèñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè  ïðè äîáàâëåíèè
ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé ìåøàëêîé,
çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 17,8 ã (0,13 ìîë ) òðèñóëüôèäà íàòðè  è
120,4 ã (0,5 ìîë ) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 190 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò äî 50°Ñ.
Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íàáëþäàåòñ  òåïëîâîé ýôôåêò ðåàêöèè (ýêçîòåðìè ). Çàòåì ê
ðåàêöèîííîé ñìåñè ñ èíòåðâàëàìè ïî 10 ìèí êàæäûé äåñ òüþ ðàâíûìè ïîðöè ìè
äîáàâë þò â îáùåé ñëîæíîñòè 9,8 ã (0,13 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè . Ïðè äîáàâëåíèè êàæäîé
èç ïîðöèé ñóëüôèäà íàòðè  òàêæå ïðîèñõîäèò íàãðåâàíèå ñìåñè. Ïîñëå ââåäåíè 
ïîñëåäíåé äîáàâêè ñóëüôèäà íàòðè  ñìåñü âûäåðæèâàþò åùå â òå÷åíèå 2 ÷ ïðè
òåìïåðàòóðå êèïåíè , ïîñëå ÷åãî åå îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû.
Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê îòôèëüòðîâûâàþò è îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò
ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî. Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â
ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå

ïîëó÷àþò 111,2 ã æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1Í-ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó
ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,0. Ñìåñü
ñîäåðæèò 1,4 ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí). Âûõîä ñîñòàâë åò 93% (â ïåðåñ÷åòå
íà 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 33: Ïîëó÷åíèå áèñ (3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òðèñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè  ïðè äîáàâëåíèè
ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé ìåøàëêîé,
çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 17,8 ã (0,13 ìîë ) òðèñóëüôèäà íàòðè  è
120,4 ã (0,5 ìîë ) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 190 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò äî 50°Ñ.
Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íàáëþäàåòñ  òåïëîâîé ýôôåêò ðåàêöèè (ýêçîòåðìè ). Çàòåì ê
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ðåàêöèîííîé ñìåñè ñ èíòåðâàëàìè ïî 10 ìèí êàæäûé äåñ òüþ ïîðöè ìè äîáàâë þò â
îáùåé ñëîæíîñòè 9,8 ã (0,13 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè , ïðè÷åì ïåðâûå ï òü ïîðöèé âêëþ÷àþò
â îáùåé ñëîæíîñòè 66% âñåãî äîáàâë åìîãî êîëè÷åñòâà. Ïðè äîáàâëåíèè êàæäîé èç
ïîðöèé ñóëüôèäà íàòðè  òàêæå ïðîèñõîäèò íàãðåâàíèå ñìåñè. Ïîñëå ââåäåíè  ïîñëåäíåé
äîáàâêè ñóëüôèäà íàòðè  ñìåñü âûäåðæèâàþò åùå â òå÷åíèå 2 ÷ ïðè òåìïåðàòóðå êèïåíè ,
ïîñëå ÷åãî åå îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû. Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê
îòôèëüòðîâûâàþò è îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà
ñîîòâåòñòâåííî. Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè
110 °Ñ äî êîíå÷íîãî âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå ïîëó÷àþò 112,5 ã æåëòîé æèäêîñòè,

êîòîðà  ñîãëàñíî 1H-ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè
ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,0. Ñìåñü ñîäåðæèò 1,6 ìàñ.%
ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí). Âûõîä ñîñòàâë åò 94% (â ïåðåñ÷åòå íà 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ïðèìåð 34: Ïîëó÷åíèå áèñ (3,3'-òðèýòîêñèñèëèëïðîïèë) äèñóëüôàíà èç 3-
õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà, òðèñóëüôèäà íàòðè  è ñóëüôèäà íàòðè  ïðè äîáàâëåíèè
ñóëüôèäà íàòðè  ïîðöè ìè

Â òðåõãîðëóþ êîëáó, ñíàáæåííóþ îáðàòíûì õîëîäèëüíèêîì è ìàãíèòíîé ìåøàëêîé,
çàãðóæàþò â àòìîñôåðå çàùèòíîãî ãàçà N2 17,8 ã (0,13 ìîë ) òðèñóëüôèäà íàòðè  è
120,4 ã (0,5 ìîë ) 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàíà â 190 ìë ýòàíîëà è íàãðåâàþò äî 50°Ñ.
Ïðè ýòîé òåìïåðàòóðå íàáëþäàåòñ  òåïëîâîé ýôôåêò ðåàêöèè (ýêçîòåðìè ). Çàòåì ê
ðåàêöèîííîé ñìåñè ñ èíòåðâàëàìè ïî 10 ìèí êàæäûé äåñ òüþ ïîðöè ìè äîáàâë þò â
îáùåé ñëîæíîñòè 9,8 ã (0,13 ìîë ) ñóëüôèäà íàòðè , ïðè÷åì ïîñëåäíèå ï òü ïîðöèé
âêëþ÷àþò â îáùåé ñëîæíîñòè 66% âñåãî äîáàâë åìîãî êîëè÷åñòâà. Ïðè äîáàâëåíèè êàæäîé
èç ïîðöèé ñóëüôèäà íàòðè  òàêæå ïðîèñõîäèò íàãðåâàíèå ñìåñè. Ïîñëå ââåäåíè 
ïîñëåäíåé äîáàâêè ñóëüôèäà íàòðè  ñìåñü âûäåðæèâàþò åùå â òå÷åíèå 2 ÷ ïðè
òåìïåðàòóðå êèïåíè , ïîñëå ÷åãî åå îõëàæäàþò äî êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû.
Îáðàçîâàâøèéñ  îñàäîê îòôèëüòðîâûâàþò è îñòàòîê íà ôèëüòðå òðèæäû ïðîìûâàþò
ïîðöè ìè ïî 30 ìë ýòàíîëà ñîîòâåòñòâåííî. Ñîáðàííûå ôèëüòðàòû êîíöåíòðèðóþò â
ðîòàöèîííîì èñïàðèòåëå ïðè 110°Ñ äî êîíå÷íîãî âàêóóìà â 40 ìáàð. Â ðåçóëüòàòå

ïîëó÷àþò 114,3 ã æåëòîé æèäêîñòè, êîòîðà  ñîãëàñíî 1H-ßÌÐ-ñïåêòðîñêîïè÷åñêîìó àíàëèçó
ñîîòâåòñòâóåò ñìåñè ïîëèñóëüôàíîâ ñî ñðåäíåé äëèíîé ïîëèñóëüôàíîâîé öåïè 2,1. Ñìåñü
ñîäåðæèò 1,8 ìàñ.% ìîíîñóëüôàíà (δ 2,5 ÷àñò./ìëí). Âûõîä ñîñòàâë åò 95% (â ïåðåñ÷åòå
íà 3-õëîðïðîïèëòðèýòîêñèñèëàí).

Ôîðìóëà èçîáðåòåíè 
1. Ñïîñîá ïîëó÷åíè  îðãàíîñèëèëàëêèëïîëèñóëüôàíîâ îáùåé ôîðìóëû I

â êîòîðîé R1, R2, R3 èìåþò èäåíòè÷íûå ëèáî îòëè÷íûå äðóã îò äðóãà çíà÷åíè  è
ïðåäñòàâë þò ñîáîé ðàçâåòâëåííûå è íåðàçâåòâëåííûå àëêèëüíûå è/èëè àëêîêñèãðóïïû ñ
äëèíîé öåïè 1-8 Ñ-àòîìîâ, àðèëüíûå ðàäèêàëû, ïðè ýòîì èìååòñ  ïî ìåíüøåé ìåðå îäíà
àëêîêñèãðóïïà;

R4 ïðåäñòàâë åò ñîáîé äâóõàòîìíûé àëêèëåíîâûé ðàäèêàë ñ äëèíîé öåïè 1-8 Ñ-àòîìîâ
èëè îáîçíà÷àåò -(ÑÍ2)n-Ñ6Í4-(ÑÍ2)n-, ãäå n=1-4;

x îáîçíà÷àåò ÷èñëî îò 1 äî 3, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî îðãàíîñèëèëàëêèëïîëèñóëüôàíû
îáùåé ôîðìóëû II

â êîòîðîé R1, R2, R3 è R4 èìåþò óêàçàííûå âûøå çíà÷åíè , à ó îáîçíà÷àåò ÷èñëî îò 2
äî 6, ïîäâåðãàþò âçàèìîäåéñòâèþ ñ èîííûì ñóëüôèäîì îáùåé ôîðìóëû III

â êîòîðîé Ì+ ïðåäñòàâë åò ñîáîé êàòèîí ùåëî÷íîãî ìåòàëëà, èîí àììîíè , ïîëóêàòèîí
ùåëî÷íîçåìåëüíîãî ìåòàëëà èëè ïîëóêàòèîí öèíêà, è ñ îðãàíîñèëèëàëêèëãàëîãåíèäîì
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îáùåé ôîðìóëû IV

â êîòîðîé R1, R2, R3 è R4 èìåþò óêàçàííûå âûøå çíà÷åíè , à Õ îáîçíà÷àåò õëîð, áðîì
ëèáî èîä, ïðè ýòîì äëèííîöåïî÷å÷íûé îðãàíîñèëèëàëêèëïîëèñóëüôàí îáùåé ôîðìóëû II è
îðãàíîñèëèëàëêèëãàëîãåíèä îáùåé ôîðìóëû IV ïðåäâàðèòåëüíî çàãðóæàþò ñîâìåñòíî â
ðåàêòîð è çàòåì ê ýòîìó ðàñòâîðó íåñêîëüêèìè ïîðöè ìè äîáàâë þò èîííûé ñóëüôèä
îáùåé ôîðìóëû III.

2. Ñïîñîá ïî ï.1, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî ðåàêöèþ ïðîâîä ò ïðè òåìïåðàòóðàõ â
èíòåðâàëå îò êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû äî 200°Ñ.

3. Ñïîñîá ïî ï.1, îòëè÷àþùèéñ  òåì, ÷òî îðãàíîñèëèëàëêèëïîëèñóëüôàí îáùåé
ôîðìóëû II óæå ïðè åãî îáðàçîâàíèè in situ èç îðãàíîñèëèëàëêèëãàëîãåíèäà îáùåé
ôîðìóëû IV è èîííîãî ïîëèñóëüôèäà îáùåé ôîðìóëû V

â êîòîðîé Ì+ è ó èìåþò óêàçàííûå âûøå çíà÷åíè , ïîäâåðãàþò âçàèìîäåéñòâèþ ñ
èîííûì ñóëüôèäîì îáùåé ôîðìóëû III è ñ îðãàíîñèëèëàëêèëãàëîãåíèäîì îáùåé ôîðìóëû
IV.

Ñòðàíèöà: 20
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