Darstellung von Pleurax

(ausschlieflich fur Personen mit Sachkenntnis + geeigneter Laborausstattung!)
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bzw. auch andere verzweigte o-, p-substituierte Produkte

Durchfiihrung:

36.7 g (390 mmol) Phenol werden im 500 ml Dreihalskolben im Metallbad bei 60-80 °C geschmolzen
und unter Rihren werden 13.33 g (416 mmol) sublimierter Schwefel zugegeben. Die Temperatur wird
langsam auf 150°C erhoht, 21 mg wasserfreies Na,COj3 zugefligt und bei 220 °C 6 h mit einem
aufgesetzten NS 29 Luftkuhler geriihrt. Nach beendeter Reaktion wird iberschiissiges Phenol aus dem
offenen Kolben bei 220 °C fiir 2 h abgedampft, die Temperatur auf 100 °C abgesenkt, 17 ml
wasserfreies IPA hinzugefiigt und ca. 15 min weiter bei dieser Temperatur geriihrt. Das warme Harz
wird in ein Probenglaschen umgefillt und bei Raumtemperatur gelagert. Zur Einstellung einer
passenden Viskositat werden ca. 12 ml wasserfreies IPA zugegeben. Sollte nach Tagen noch nicht-

umgesetzter Schwefel enthalten sein, setzt sich dieser ab und kann durch Dekantieren entfernt werden.

Bemerkung:

Die Farbe des Schwefels &dndert sich bei Temperaturerhéhung von einer leuchtend gelben Suspension
in eine klare rétliche Lésung. Zur Minderung von Warmeverlusten wird der Reaktionskolben mit 6-8

Lagen Alufolie umwickelt. Die H.S-Entwicklung setzt intensiv nach 20 min fir ca. 1.5 h ein und im



Anschluss klingt sie langsam ab. Phenol kondensiert im Steigrohr des Luftkihlers und wird von Zeit
zu Zeit mit einem HeiBluftfén geschmolzen. Festsitzende Schliffteile werden so ebenfalls wieder
gelockert. Wenn nach 4 h Phenol im Steigrohr kondensiert, ist der Schwefel komplett umgesetzt und

auf eine Loslichkeitsprobe in IPA oder Methanol kann verzichtet werden.

Durch die Wahl einer erhéhten Temperatur und einer geringeren Katalysatormenge werden
langerkettige Molekiile erhalten, die weniger instabile Disulfidbriicken enthalten.

Ausbeute: ca. 44 ml gebrauchsfertiges Harz mit gelblich-braunem Farbton

np?’ = 1.714 nach mehreren Tagen bei ca. 60°C
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