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Идентификация продуктов микроволновой трансформации элементной серы методом ЯМР-спектроскопии
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ABSTRACT

The design of modern ways of sulfur transformation to different compounds (e.g., the polymer form having a number of valuable properties) is an important scientific task, because it can increase the global demand for elemental sulfur. The investigated sulfur-containing systems were heated with microwave radiation (microwave synthesizer Biotage Initiator+, microwave frequency 2.45 GHz). The researches of the systems were carried out by 31P NMR spectroscopy. It could be concluded that the microwave heating could lead to the sulfur polymerization or oligomerization with the sulfur chain opening and with the attaching of the ionic liquid fragments to the chain.
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В настоящее время в условиях постоянного увеличения мировых темпов роста потребления невозобновляемых природных ресурсов особенно актуальным становится внедрение во всех сферах промышленности проектов по энергосбережению и энергоэффективности производства.

Рост потребления готовой продукции обусловливает необходимость использования большего количества сырья и энергии, что является причиной увеличивающейся экологической нагрузки вследствие постепенного ослабления самоподдерживающей способности окружающей среды и истощения невозобновляемых природных ресурсов.

За последние десятилетия объемы поступления химических веществ в составе промышленных, сельскохозяйственных и бытовых отходов в атмосферу, гидросферу и литосферу достигли таких величин, что стали соизмеримы с природными составляющими глобальных биогеохимических циклов веществ. Появилась необходимость в ограничениях на потребление природных ресурсов и в определении границ возможного изменения окружающей среды вследствие антропогенного воздействия [1, с. 1].

В связи с вышеперечисленным, в настоящее время является актуальным исследование процессов трансформации элементной серы в различные соединения (например, в полимерную форму, обладающую рядом ценных свойств), т. к. это может повысить мировой спрос на элементную серу. Полимерная сера также может быть использована в качестве минеральных удобрений, обеспечивающее дозированное поступление соединений серы в почву. На основе имеющихся литературных данных и сведениях, можно сделать предположение о возможности создания способа получения полимерной серы под воздействием микроволнового излучения, в присутствии ионных жидкостей в качестве растворителя, катализатора и стабилизирующей среды, так как они обладают сильными поляризующими и сольватирующими свойствами [2, с. 80].

В ходе работы исследовались системы различного состава: бензол –элементная сера, бензол – ионная жидкость, бензол – элементная сера – ионная жидкость (использовалась ионная жидкость три-н-бутилметилфосфониядиметилфосфат).
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Рис. 1. Спектры ЯМР на ядрах 31P (121,5 МГц): а – система бензол – элементная сера – ионная жидкость после нагрева с помощью микроволнового излучения; б – бензол – элементная сера – ионная жидкость без нагрева; в – бензол – ионная жидкость после нагрева с помощью микроволнового излучения; г – бензол – ионная жидкость без нагрева.

Исследуемые системы нагревались при температуре 433 К в течение 180 мин (микроволновый реактор Biotage Initiator+, частота излучения 2,45 ГГц). Дальнейшее исследование исходных систем и систем, подвергшихся нагреву, проводилось методом спектроскопии ядерного магнитного резонанса (исследования выполнены в Институте общей и неорганической химии имени Н. С. Курнакова РАН).

Данные ЯМР-спектроскопии на ядрах 31P позволяют сделать вывод о том, что в результате микроволнового облучения раствора серы в бензоле с ионной жидкостью (рис. 1 а, б) молекулы ионной жидкости распадаются с образованием свободных радикалов, чего не наблюдается при облучении двухкомпонентной системы бензола с ионной жидкостью (рис. 1 в, г) [3, с. 439]. Исходя из этого, вероятным процессом является раскрытие цепи элементной серы при реакции со свободными радикалами, образовавшимися из молекул ионной жидкости под воздействием микроволнового излучения.
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