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P Ô V O D N É O Z N Á M E N I A 

K PRÍPRAVE TETRASULFIDU SODNÉHO 

LADISLAV ULICKÝ 

Katedra fyzikálnej chémie Slovenskej vysokej školy technickej v Bratislave 

Pri štúdiu tvrdnutia tiokolu A [1] sa ukázalo, že kvalita vzoriek značne závisí od spô
sobu ich výroby, najmä od čistoty a chemického zloženia východiskových surovín. 
Na prípravu definovanej modelovej látky tiokolu A bolo teda treba vyrobiť relatívne 
čistý tetrasulfid sodný, vznikajúci z monosulfidu adíciou síry: 

Na2S + wS = Na 2 S 4 + (n— 3)S 

Z doteraz známych spôsobov prípravy sa vyskúšali: 
1. rozpúšťanie ekvivalentného množstva síry v alkoholickom roztoku NaOH v atmo

sfére C0 2 za tepla. Po rozpustení síry a ochladení roztoku kryštaluje Na 2 S 4 .8 H 2 0 
v oranžových ihličkách [2]; 

2. zahrievanie Na2S s asi 1 % nadbytkom síry. Vzniká pri tom tmavočervený roztok 
sirupovitej konzistencie [3] obsahujúci N a 2 S 4 . 6 H 2 0 , ktorý sa na vzduchu rýchlo roz
kladá a pokrýva sa vrstvou síry a Na 2 S 2 0 3 ; 

3. zahrievanie Na2S s nadbytočným množstvom síry vo vodíkovej atmosfére. Po 
ochladení sa tvorí červená, priehľadná, silne hygroskopická krehká masa [4]. Obsahuje 
Na 2 S 4 a na vzduchu sa intenzívne rozkladá. 

Na základe uvedených metód bol vypracovaný modifikovaný postup, ktorý umožňuje 
prípravu d o s t a t o č n e čistého N a 2 S 4 . 6 H 2 0 , vo vodnom roztoku pomerne dlhú dobu 
stáleho. 

Čistota a reprodukovateľnosť prípravy tetrasulfidu sodného sa sledovala jednak 
stanovením teploty tavenia, jednak metódou merania redoxného potenciálu v roztoku 
za použitia platinovej elektródy [5]. Aby sa po každej várke nemusela stanovovať kon
centrácia, čo je pri polysulfidoch velmi obťažné, pripravilo sa zo základného roztoku 
(1,5 N) niekoľko roztokov o rôznej koncentrácii a zistila sa hodnota ich redoxného po
tenciálu platinovou elektródou vzhľadom na 0,1 N kalomelovú elektródu a hodnota 
extinkcie fotokolorimetricky. Grafická závislosť je uvedená v práci [1]. 

K r á t k y m zahrievaním (60—70 °C) Na 2S.9 H 2 0 ch. č. v destilačnej aparatúre 
s presne vypočítaným množstvom práškovitej síry za stáleho prebublávania suchým 
vodíkom sa získa jasnožltý roztok. Jeho zahustením pri dalšom udržiavaní teploty 
medzi 60—70 °C za zníženého tlaku (odsávanie vodnou vývevou) a za stáleho prebublá
vania suchým vodíkom vznikne tmavočervený sirupovitý roztok. Z tohto roztoku 
uzavretého pod vodíkovou atmosférou vykryštaluje pri teplote —5 °C až —10 °C 
N a 2 S 4 . 6 H 2 0 vo forme jasnožltých bradavičiek. Kryštáliky sa odfiltrujú pri teplote 
okolo 0 °C vo vodíkovej atmosfére a premyjú sa absolútnym alkoholom. Kedže 
N a 2 S 4 . 6 H 2 0 j e v absolútnom alkohole minimálne rozpustný, zbavíme sa takto prípad
ných ostatných polysulfidov. 

Kryštáliky tetrasulfidu sodného možno uschovať v zaparafínovanej nádobe pri tep
lote 0 °C dostatočne dlhú dobu. Najvýhodnejšie je však uložiť vodný roztok tetrasulfidu 
(250 g Na2S4/l), pripravený rozpustením v destilovanej vode prebublanej vodíkom, 
v zaparafínovanej nádobe pri 0 °C. 



Príprava tetrasulfldu sodného 629 

Tetrasulfid sodný, kryštalujúci so šiestimi molekulami vody, rozplýva sa pri 25 °C 
na tmavočervený priezračný sirup. Pri 100—120°C stráca štyri molekuly vody. Pri 
vyšších teplotách sa topí za unikania vody a sírovodíka. 

Súhrn 

Na prípravu tiokolu A je potrebný čistý tetrasulíid sodný. Na základe zná
mych metód bol vypracovaný modifikovaný postup jeho prípravy. Získaný 
tetrasulíid sa vyznačoval dobrou čistotou a dlhou stálosťou vo vodnom roztoku 
v zaparafínovanej nádobe. Čistota sa sledovala potenciometricky a kolorime
tricky. 

К ПОЛУЧЕНИЮ ТЕТРАСУЛЬФИДА НАТРИЯ 

ЛАДИСЛАВ УЛИЦКИЙ 
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Выводы 

Для получения тиокола А нужен чистый тетрасульфид натрия. На основании из
вестных методов разработан модифицированный способ его получения. Полученный 
тетрасульфид отличался высокой чистотой и длительной устойчивостью при хранении 
в сосуде закупоренном парафинированной пробкой. Чистота определялась потенцио-
метрическим и колориметрическим путем. 
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ZUR HERSTELLUNG VON NATRIUMTETRASULFID 
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Zusammenfassung 

Für die Herstellung von Thiokol A ist reines Natriumtetrasulfid erforderlich. Auf 
der Grundlage bekannter Methoden wurde ein modifiziertes Herstellungsverfahren 
für diese Verbindimg ausgearbeitet. Das erhaltene Natriumtetrasulfid zeichnete sich 
durch gute Reinheit und lange Beständigkeit der wässrigen Lösung in einem mit Paraffin 
abgedichteten Gafäss aus. Die Reinheit wurde potentiometrisch und kolorimetrisch 
untersucht. 
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