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本发明涉及橡胶助剂领域，具体而言，提供

了一种二硫化四乙基秋兰姆的制备方法，反应原

料二乙胺、二硫化碳和双氧水在双金属催化剂的

作用下进行反应，得到所述二硫化四乙基秋兰

姆。上述方法利用双金属催化剂可以促进反应高

效、持续的进行，提高原料的转化率，使缩合反应

和氧化反应更易进行，从而提升产品的收率。该

方法工艺操作简单方便，可以大幅度的提高产品

的收率，降低生产成本，制备的过程中没有“三

废”排放，母液实现重复利用，对环境没有污染，

同时制备的产品质量稳定，纯度高，成分均匀，该

方法可以大规模的应用于生产实践中。
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1.一种二硫化四乙基秋兰姆的制备方法，其特征在于，反应原料二乙胺、二硫化碳和双

氧水在双金属催化剂的作用下进行反应，得到所述二硫化四乙基秋兰姆。

2.根据权利要求1所述的制备方法，其特征在于，所述双金属催化剂包括Pd-Co-Al2O3、

Pd-Mn-Al2O3或Pd-Ni-Al2O3中的任一种或至少两种的组合。

3.根据权利要求1所述的制备方法，其特征在于，所述双金属催化剂质量为二乙胺质量

的0.2％-0.5％。

4.根据权利要求1所述的制备方法，其特征在于，所述二乙胺、二硫化碳和双氧水的质

量比为1:(1.04-1.25):(0.84-1.20)；

所述双氧水的质量分数为25％-29％。

5.根据权利要求1-4任一项所述的制备方法，其特征在于，包括以下步骤：

步骤a)：采用滴加的方法将二硫化碳加入到含有双金属催化剂和二乙胺的溶液中使二

硫化碳和二乙胺发生反应，得到第一溶液；

步骤b)：在所得第一溶液中滴加双氧水进行反应，反应结束后得到所述二硫化四乙基

秋兰姆。

6.根据权利要求5所述的制备方法，其特征在于，所述步骤a)中，反应温度为15-25℃，

二硫化碳滴加时间为1.0-1.5h，滴加结束后继续反应0.5-1.0h；

优选地，含有双金属催化剂和二乙胺的溶液中，溶剂和二乙胺之间的质量比为(5.0-

7.0)：1。

7.根据权利要求5所述的制备方法，其特征在于，所述步骤b)中，先将双氧水与有机溶

剂混合得到第二溶液，再将第二溶液滴加到第一溶液中进行反应；

优选地，所述有机溶剂为低碳醇，包括甲醇、乙醇、异丙醇或正丁醇；

优选地，反应温度为25-30℃，滴加时间为2.0-3.0h，滴加结束后继续反应0.5-1.0h。

8.根据权利要求7所述的制备方法，其特征在于，所述有机溶剂和双氧水的质量比为

(2.0-3.0):1。

9.根据权利要求5所述的制备方法，其特征在于，所述步骤b)中，滴加双氧水反应结束

后，依次经过滤、水洗和干燥，得到所述二硫化四乙基秋兰姆。

10.根据权利要求9所述的制备方法，其特征在于，过滤后所得母液重复利用或回收处

理；

优选地，过滤后所得50-70％的母液重复利用；

优选地，过滤后所得30-50％的母液回收处理得到有机溶剂；

优选地，采用常压蒸馏回收的方法进行回收处理；

优选地，回收所得有机溶剂用于和双氧水复配制备第二溶液。
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二硫化四乙基秋兰姆的制备方法

技术领域

[0001] 本发明涉及橡胶助剂领域，具体而言，涉及二硫化四乙基秋兰姆的制备方法。

背景技术

[0002] 我国橡胶产业步入快行道，合成橡胶工业已形成相对完备的产业体系，合成橡胶

产业将进入更快的发展时期，进而橡胶硫化促进剂用量也急剧增大。

[0003] 硫化促进剂，可简称促进剂，在橡胶硫化时用来加快硫化速度，缩短硫化时间，降

低硫化温度，减少硫化剂用量，同时还可以改善硫化胶的物理机械性能。二硫化四乙基秋兰

姆(TETD)是用作天然橡胶、丁苯橡胶、丁腈橡胶、丁基橡胶、顺丁橡胶及胶乳的超促进剂和

硫化剂。

[0004] 二硫化四乙基秋兰姆有效硫含量是其质量的11％，是噻唑类促进剂优良的第二促

进剂，对酸类、胍类促进剂也催化作用，在胶料中易分散、无污染、不变色，还可作用杀菌剂、

杀虫剂、医药中间体等，通常用于制造电缆、胶布、胶鞋、内胎和艳色制品等。

[0005] 二硫化四乙基秋兰姆的合成技术，目前大部分都采取二步法：先缩合，再氧化。先

以二乙胺、氢氧化钠和二硫化碳在30-40℃条件下缩合，生成二乙基二硫代胺基甲酸钠；然

后过滤碳渣，母液经氯气或亚硝酸和空气进行氧化，生成二硫化四乙基秋兰姆，经冷却，过

滤，干燥，粉碎制备得到成品，收率仅86％。这种生产工艺比较成熟，但存在着三废严重，产

品消耗定额较高，体力劳动强度大，操作环境差等缺点；另外，氧气氧化合成工艺也是目前

研究的热点，该工艺在耐压容器中加入一定的二乙胺、催化剂乙酸锰或EDTA金属络合物，再

加入甲醇和二硫化碳组成的混合溶液，在强力搅拌下通入氧气达到设定压力，约1～3h反应

完全，收率为92～95％。这种工艺在生产中由于反应是在带压状态下进行，反应釜内的反应

物为气态物质，极易发生爆炸，因而在生产过程中存在极大的安全隐患，同时生产过程能耗

高。

[0006] 所以，研究开发一种工艺简单、低毒易回收或可以全部套用溶剂和工艺、产品收率

高、熔点高的二硫化四乙基秋兰姆制备方法是有重大意义的。

[0007] 有鉴于此，特提出本发明。

发明内容

[0008] 本发明的目的在于提供一种二硫化四乙基秋兰姆的制备方法，以缓解现有技术中

生产二硫化四乙基秋兰姆时工艺繁琐，能耗大，三废高，环境污染严重和收率低的技术问

题。

[0009] 为了实现本发明的上述目的，特采用以下技术方案：

[0010] 本发明提供了一种二硫化四乙基秋兰姆的制备方法，反应原料二乙胺、二硫化碳

和双氧水在双金属催化剂的作用下进行反应，得到所述二硫化四乙基秋兰姆。

[0011] 进一步地，所述双金属催化剂包括Pd-Co-Al2O3、Pd-Mn-Al2O3或Pd-Ni-Al2O3中的任

一种或至少两种的组合。
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[0012] 进一步地，所述双金属催化剂质量为二乙胺质量的0.2％-0.5％。

[0013] 进一步地，所述二乙胺、二硫化碳和双氧水的质量比为1:(1 .04-1 .25):(0 .84-

1.20)；

[0014] 所述双氧水的质量分数为25％-29％。

[0015] 进一步地，所述制备方法包括以下步骤：

[0016] 步骤a)：采用滴加的方法将二硫化碳加入到含有双金属催化剂和二乙胺的溶液中

使二硫化碳和二乙胺发生反应，得到第一溶液；

[0017] 步骤b)：在所得第一溶液中滴加双氧水进行反应，反应结束后得到所述二硫化四

乙基秋兰姆。

[0018] 进一步地，所述步骤a)中，反应温度为15-25℃，二硫化碳滴加时间为1.0-1.5h，滴

加结束后继续反应0.5-1.0h；

[0019] 优选地，含有双金属催化剂和二乙胺的溶液中，溶剂和二乙胺之间的质量比为

(5.0-7.0)：1。

[0020] 进一步地，所述步骤b)中，先将双氧水与有机溶剂混合得到第二溶液，再将第二溶

液滴加到第一溶液中进行反应；

[0021] 优选地，所述有机溶剂为低碳醇，包括甲醇、乙醇、异丙醇或正丁醇；

[0022] 优选地，反应温度为25-30℃，滴加时间为2.0-3 .0h，滴加结束后继续反应0.5-

1.0h。

[0023] 进一步地，所述有机溶剂和双氧水的质量比为(2.0-3.0):1。

[0024] 进一步地，所述步骤b)中，滴加双氧水反应结束后，依次经过滤、水洗和干燥，得到

所述二硫化四乙基秋兰姆。

[0025] 进一步地，过滤后所得母液重复利用或回收处理；

[0026] 优选地，过滤后所得50-70％的母液重复利用；

[0027] 优选地，过滤后所得30-50％的母液回收处理得到有机溶剂；

[0028] 优选地，采用常压蒸馏回收的方法进行回收处理；

[0029] 优选地，回收所得有机溶剂用于和双氧水复配制备第二溶液。

[0030] 与现有技术相比，本发明的有益效果为：

[0031] 本发明提供了一种二硫化四乙基秋兰姆的制备方法，反应原料二乙胺、二硫化碳

和双氧水在双金属催化剂的作用下进行反应，得到所述二硫化四乙基秋兰姆。上述方法利

用双金属催化剂可以促进反应高效、持续地进行，提高原料的转化率，使缩合反应和氧化反

应更易进行，从而提升产品的收率。该方法工艺操作简单方便，可以大幅度的提高产品的收

率，降低生产成本，制备的过程中没有“三废”排放，母液实现重复利用，对环境没有污染，同

时制备的产品质量稳定，纯度高，成分均匀，该方法可以大规模的应用于生产实践中。

附图说明

[0032] 图1为实施例6中二硫化四乙基秋兰姆的高效液相色谱图；

[0033] 图2为实施例7中二硫化四乙基秋兰姆的高效液相色谱图；

[0034] 图3为实施例8中二硫化四乙基秋兰姆的高效液相色谱图；

[0035] 图4为实施例9中二硫化四乙基秋兰姆的高效液相色谱图；
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[0036] 图5为实施例10中二硫化四乙基秋兰姆的高效液相色谱图；

[0037] 图6为实施例6中二硫化四乙基秋兰姆的核磁图谱结果图。

具体实施方式

[0038] 下面将结合实施例对本发明的实施方案进行详细描述，但是本领域技术人员将会

理解，下列实施例仅用于说明本发明，而不应视为限制本发明的范围。实施例中未注明具体

条件者，按照常规条件或制造商建议的条件进行。

[0039] 本发明提供了一种二硫化四乙基秋兰姆的制备方法，反应原料二乙胺、二硫化碳

和双氧水在双金属催化剂的作用下进行反应，得到所述二硫化四乙基秋兰姆。

[0040] 本发明制备二硫化四乙基秋兰姆(TETD)的化学反应式：

[0041]

[0042] 二乙胺为无色液体，具有强碱性、腐蚀性，易挥发，易燃等特性；沸点55℃，相对密

度(水＝1)0.71，与水或乙醇能任意混合；外观与性状：无色液体，有氨臭。

[0043] 二硫化碳为无色或淡黄色透明液体，纯品有乙醚味，易挥发；熔点：-111.9℃，密度

1.26g/cm3，相对蒸气密度(空气＝1)2.64，沸点46.2℃；不溶于水，溶于乙醇、乙醚等多数有

机溶剂，可溶解硫单质。二硫化碳用于制造人造丝、杀虫剂、促进剂等，也用作溶剂。

[0044] 过氧化氢(化学式：H2O2)，纯过氧化氢是淡蓝色的黏稠液体，可任意比例与水混溶，

是一种强氧化剂，水溶液俗称双氧水，为无色透明液体。

[0045] 上述方法利用双金属催化剂可以促进反应高效、持续的进行，提高原料的转化率，

使缩合反应和氧化反应更易进行，从而提升产品的收率。该方法工艺操作简单方便，可以大

幅度的提高产品的收率，降低生产成本，制备的过程中没有“三废”排放，母液实现重复利

用，对环境没有污染，同时制备的产品质量稳定，纯度高，成分均匀，该方法可以大规模的应

用于生产实践中。

[0046] 在本发明的一个实施方式中，双金属催化剂包括Pd-Co-Al2O3、Pd-Mn-Al2O3或Pd-

Ni-Al2O3中的任一种或至少两种的组合。反应液的粘稠度很高，原料的混合和接触会出现不

充分的情况，双金属催化剂的添加，可以极大的提高反应效率，加快反应速率，使反应更加

充分。通过优选双金属催化剂可以进一步提高反应速率和产品的收率。

[0047] 在本发明的一个实施方式中，双金属催化剂质量为二乙胺质量的0.2％-0.5％。适

量的催化剂可以保证反应的顺利、高效进行，催化剂过少降低反应效率，催化剂过多会影响

二硫化四乙基秋兰姆的纯度。双金属催化剂用量典型但非限制性的为二乙胺质量的0.2％、

0.3％、0.4％或0.5％。

[0048] 在本发明的一个实施方式中，二乙胺、二硫化碳和双氧水的质量比为1:(1 .04-

1.25):(0.84-1.20)；所述双氧水的质量分数为25％-29％。双氧水中过氧化氢质量分数典

型但非限制性的为25％、26％、27.5％或29％；二乙胺、二硫化碳和双氧水的质量比典型但

非限制性的为1：1.04：0.84、1：1.04：0.94、1：1.04：1.04、1：1.04：1.20、1：1.10：0.84、1：

1.10：0.94、1：1.10：1.04、1：1.10：1.20、1：1.18：0.84、1：1.18：0.94、1：1.18：1.04、1：1.18：

1.20、1：1.25：0.84、1：1.25：0.94、1：1.25：1.04或1：1.25：1.20；。
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[0049] 在本发明的一个实施方式中，制备方法包括以下步骤：

[0050] 步骤a)：采用滴加的方法将二硫化碳加入到含有双金属催化剂和二乙胺的溶液中

使二硫化碳和二乙胺发生反应，得到第一溶液；

[0051] 步骤b)：在所得第一溶液中滴加双氧水进行反应，反应结束后得到所述二硫化四

乙基秋兰姆。

[0052] 二硫化碳和双氧水的滴加分开操作，可以促使反应进行的更加充分，操作过程中

更好地控温，进一步地提高反应效率，提高产品转化率。

[0053] 在本发明的一个实施方式中，步骤a)中，反应温度为15-25℃，二硫化碳滴加时间

为1.0-1.5h，滴加结束后继续反应0.5-1.0h；

[0054] 反应温度典型但非限制性的为15℃、18℃、20℃、22℃或25℃；滴加时间典型但非

限制性的为1.0h、1.1h、1.2h、1.3h、1.4h或1.5h；滴加结束后继续反应时间典型但非限制性

的为0.5h、0.6h、0.7h、0.8h、0.9h或1.0h。

[0055] 优选地，含有双金属催化剂和二乙胺的溶液中，溶剂和二乙胺之间的质量比为

(5.0-7.0)：1。

[0056] 含有双金属催化剂和二乙胺的溶液中溶剂包括但不限于低碳醇，包括甲醇、乙醇、

异丙醇或正丁醇。溶剂与二乙胺的质量比典型但非限制性的为5.0:1、5.5:1、6.0:1、6.5:1

或7.0:1。

[0057] 在本发明的一个实施方式中，步骤b)中，先将双氧水与有机溶剂混合得到第二溶

液，再将第二溶液滴加到第一溶液中进行反应；

[0058] 优选地，所述有机溶剂为低碳醇，包括甲醇、乙醇、异丙醇或正丁醇；

[0059] 双氧水遇热和光易分解，将双氧水与有机溶剂预先混合可以提高双氧水的稳定

性，滴加到第一溶液中时可以更好地与第一溶液混合，加快反应的进行，减少双氧水的损

耗。有机溶剂包括但不限于低碳醇，包括甲醇、乙醇、异丙醇或正丁醇。

[0060] 优选地，反应温度为25-30℃，滴加时间为2.0-3 .0h，滴加结束后继续反应0.5-

1.0h。

[0061] 反应温度典型但非限制性的为25℃、26℃、27℃、28℃、29℃或30℃；滴加时间典型

但非限制性的为2.0h、2.1h、2.2h、2.3h、2.4h、2.5h、2.6h、2.7h、2.8h、2.9h或3.0h；滴加结

束后继续反应时间典型但非限制性的为0.5h、0.6h、0.7h、0.8h、0.9h或1.0h。

[0062] 在本发明的一个实施方式中，有机溶剂和双氧水的质量比为(2.0-3.0):1。有机溶

剂和双氧水的质量比典型但非限制性的为2.0:1、2.3:1、2.6:1、2.8:1或3.0:1。

[0063] 在本发明的一个实施方式中，步骤b)中，滴加双氧水反应结束后，依次经过滤、水

洗和干燥，得到所述二硫化四乙基秋兰姆。

[0064] 反应结束后，过滤除去反应液，得到的二硫化四乙基秋兰姆进行水洗除去反应液，

再对水洗过的二硫化四乙基秋兰姆进行干燥处理，烘干或晾干得到成品的二硫化四乙基秋

兰姆。

[0065] 在本发明的一个实施方式中，过滤后所得母液重复利用或回收处理；过滤后母液

可以直接用于下一次的溶剂，制备含有双金属催化剂和二乙胺的溶液进行二硫化四乙基秋

兰姆的生产；过滤后母液也可以除去水分用于混合双氧水，母液可以重复利用。

[0066] 优选地，过滤后所得50-70％的母液重复利用；
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[0067] 优选地，过滤后所得30-50％的母液回收处理得到有机溶剂；

[0068] 优选地，采用常压蒸馏回收的方法进行回收处理；

[0069] 优选地，回收所得有机溶剂用于和双氧水复配制备第二溶液。

[0070] 为了有助于进一步理解本发明，现结合优选实施例对本发明的技术方案进行详细

说明。

[0071] 实施例1

[0072] 本实施例是一种二硫化四乙基秋兰姆的制备方法，包括以下步骤：

[0073] 在常压条件下，将270g正丁醇和0.09g  Pd-Mn-Al2O3加入1000ml四口瓶中进行搅拌

混合，然后加入60g二乙胺，控制温度12℃，开始滴加60g二硫化碳，滴加过程中温度控制为

12℃，滴加时间为40min；滴加结束后，控制温度为12℃反应20min；升温至22℃，开始滴加

48g双氧水，控制滴加速度使反应温度为22℃，滴加时间为1.5h；然后保温反应20min；保温

结束后，开始过滤、水洗、烘干和包装即得。

[0074] 实施例2

[0075] 本实施例是一种二硫化四乙基秋兰姆的制备方法，包括以下步骤：

[0076] 在常压条件下，将480g正丁醇和0.36g  Pd-Mn-Al2O3加入1000ml四口瓶中进行搅拌

混合，然后加入60g二乙胺，控制温度28℃，开始滴加78g二硫化碳，滴加过程中温度控制为

28℃，滴加时间为40min；滴加结束后，控制温度为28℃反应20min；升温至35℃，开始滴加

75g双氧水，控制滴加速度使反应温度为35℃，滴加时间为1.5h；然后保温反应20min；保温

结束后，开始过滤、水洗、烘干和包装即得。

[0077] 实施例3

[0078] 本实施例是一种二硫化四乙基秋兰姆的制备方法，包括以下步骤：

[0079] 在常压条件下，将300g正丁醇和0.12g  Pd-Mn-Al2O3加入1000ml四口瓶中进行搅拌

混合，然后加入60g二乙胺，控制温度15℃，开始滴加62.4g二硫化碳，滴加过程中温度控制

为15℃，滴加时间为1.0h；滴加结束后，控制温度为15℃反应0.5h；升温至25℃，开始滴加

50.4g双氧水，控制滴加速度使反应温度为25℃，滴加时间为2.0h；然后保温反应0.5h；保温

结束后，开始过滤、水洗、烘干和包装即得。

[0080] 实施例4

[0081] 本实施例是一种二硫化四乙基秋兰姆的制备方法，包括以下步骤：

[0082] 在常压条件下，将300g正丁醇和0.12g  Pd-Mn-Al2O3加入1000ml四口瓶中进行搅拌

混合，然后加入60g二乙胺，控制温度15℃，开始滴加62.4g二硫化碳，滴加过程中温度控制

为15℃，滴加时间为1.0h；滴加结束后，控制温度为15℃反应0.5h；升温至25℃，开始滴加

50.4g双氧水和100.8g正丁醇的混合溶液，控制滴加速度使反应温度为25℃，滴加时间为

2.0h；然后保温反应0.5h；保温结束后，开始过滤、水洗、烘干和包装即得。

[0083] 实施例5

[0084] 本实施例是一种二硫化四乙基秋兰姆的制备方法，包括以下步骤：

[0085] 在常压条件下，将300g甲醇和0.21gPd-Ni-Al2O3加入1000ml四口瓶中进行搅拌混

合，然后加入42.86g二乙胺，控制温度25℃，开始滴加53.58g二硫化碳，滴加过程中温度控

制为25℃，滴加时间为1.5h；滴加结束后，控制温度为25℃反应1.0h；升温至30℃，开始滴加

51.43g双氧水和154.30g甲醇的混合溶液，控制滴加速度使反应温度为30℃、滴加时间为
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3.0h；然后保温反应1.0h；保温结束后，开始过滤、水洗、烘干、包装即得。

[0086] 实施例6

[0087] 本实施例是一种二硫化四乙基秋兰姆的制备方法，包括以下步骤：

[0088] 在常压条件下，将300g乙醇和0.12gPd-Mn-Al2O3加入1000ml四口瓶中进行搅拌混

合，然后加入60g二乙胺，控制温度18℃，开始滴加62.46g二硫化碳，滴加过程中温度控制为

18℃，滴加时间为1.0h；滴加结束后，控制温度为18℃反应1.0h；升温至26℃，开始滴加

50.73g双氧水和101.46g乙醇的混合溶液，控制滴加速度使反应温度为26℃、滴加时间为

2.5h；然后保温反应0.5h；保温结束后，开始过滤、水洗、烘干、包装即得。本产品二硫化四乙

基秋兰姆的高效液相色谱图如图1所示，二硫化四乙基秋兰姆的核磁图谱结果如图6所示.

[0089] 实施例7

[0090] 本实施例是一种二硫化四乙基秋兰姆的制备方法，包括以下步骤：

[0091] 在常压条件下，将300g乙醇和0.12gPd-Mn-Al2O3加入1000ml四口瓶中进行搅拌混

合，然后加入50g二乙胺，控制温度18℃，开始滴加62.46g二硫化碳，滴加过程中温度控制为

18℃，滴加时间为1.0h；滴加结束后，控制温度为18℃反应1.0h；升温至26℃，开始滴加

50.73g双氧水和101.46g乙醇的混合溶液，控制滴加速度使反应温度为26℃、滴加时间为

2.5h；然后保温反应0.5h；保温结束后，开始过滤、水洗、烘干、包装即得。本产品二硫化四乙

基秋兰姆的高效液相色谱图如图2所示。

[0092] 实施例8

[0093] 本实施例是一种二硫化四乙基秋兰姆的制备方法，包括以下步骤：

[0094] 在常压条件下，将250g异丙醇和0.1gPd-Co-Al2O3加入1000ml四口瓶中进行搅拌混

合，然后加入35.71g二乙胺，控制温度20℃，开始滴加37.17g二硫化碳，滴加过程中温度控

制为20℃，滴加时间为1.3h；滴加结束后，控制温度为20℃反应0.5h；升温至28℃，开始滴加

36.23g双氧水和108.69g异丙醇的混合溶液，控制滴加速度使反应温度为28℃、滴加时间为

3.0h；然后保温反应0.5h；保温结束后，开始过滤、水洗、烘干、包装即得。本产品二硫化四乙

基秋兰姆的高效液相色谱图如图3所示。

[0095] 实施例9

[0096] 本实施例是一种二硫化四乙基秋兰姆的制备方法，包括以下步骤：

[0097] 在常压条件下，将250g异丙醇和0.1gPd-Co-Al2O3加入1000ml四口瓶中进行搅拌混

合，然后加入35.71g二乙胺，控制温度20℃，开始滴加37.17g二硫化碳，滴加过程中温度控

制为20℃，滴加时间为1.3h；滴加结束后，控制温度为20℃反应0.5h；升温至28℃，开始滴加

42.27g双氧水和126.81g异丙醇的混合溶液，控制滴加速度使反应温度为30℃、滴加时间为

3.0h；然后保温反应0.5h；保温结束后，开始过滤、水洗、烘干、包装即得。本产品二硫化四乙

基秋兰姆的高效液相色谱图如图4所示。

[0098] 实施例10

[0099] 本实施例是一种二硫化四乙基秋兰姆的制备方法，包括以下步骤：

[0100] 在常压条件下，将260g甲醇和0.17gPd-Ni-Al2O3加入1000ml四口瓶中进行搅拌混

合，然后加入43.33g二乙胺，控制温度22℃，开始滴加45.11g二硫化碳，滴加过程中温度控

制为22℃，滴加时间为1.0h；滴加结束后，控制温度为22℃反应1.0h；升温至28℃，开始滴加

43.96g双氧水和109.90g甲醇的混合溶液，控制滴加速度使反应温度为28℃、滴加时间为
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2.5h；然后保温反应0.7h；保温结束后，开始过滤、水洗、烘干、包装即得。本产品二硫化四乙

基秋兰姆的高效液相色谱图如图5所示。

[0101] 对比例1

[0102] 一种二硫化四乙基秋兰姆的制取工艺，制备步骤：在反应器中投入115g的异丙醇

(150ml)，在室温下将40.5g的二乙胺投入反应器，开动搅拌器搅拌5min；把39g二硫化碳用

液压压入高位槽，开始搅拌，把二硫化碳先缓缓滴入反应器中，此时升温较快，控制滴入速

度，开冷却水，但最后的液封水不能放入；用泵把40g双氧水打到高位槽，稍二硫化碳后再缓

缓滴入双氧水，一定要把二硫化碳滴完后，双氧水才滴完；双氧水滴完后，搅拌30min，静置

10min，把物料放到抽滤桶过滤，TETD淡黄色粒状物用少量水洗，真空抽干，放在烘房50℃烘

干，烘干50h后，即制得二硫化四乙基秋兰姆，测水分、熔点和灰分。

[0103] 对比例2

[0104] 本对比例是一种二硫化四乙基秋兰姆的制备方法，该对比例与实施例8相比不同

之处在于，该对比例中的催化剂使用的是Co-Al2O3，其余原料和制备工艺参数均与实施例8

相同。

[0105] 对比例3

[0106] 本对比例是一种二硫化四乙基秋兰姆的制备方法，该对比例与实施例9相比不同

之处在于，该对比例中的催化剂使用的是Pd-Al2O3，其余原料和制备工艺参数均与实施例9

相同。

[0107] 对比例4

[0108] 本对比例是一种二硫化四乙基秋兰姆的制备方法，该对比例与实施例10相比不同

之处在于，该对比例中的催化剂使用的是Mn-Al2O3，其余原料和制备工艺参数均与实施例10

相同。

[0109] 试验例

[0110] 按照实施例1-10和对比例1-4所述的制备方法制备二硫化四乙基秋兰姆，计算产

品的收率，测试初熔点和二硫化四乙基秋兰姆纯度。
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[0111]

[0112]

[0113] 由上述实施例1-10可以看出，本发明提供的制备方法，目标产物外观为白色晶体，

收率在95.0％以上，初熔点不低于69℃，产品纯度大于99.0％。产品整体性能有了较大的提

高，与对比例1-4相比，双金属催化剂的使用极大的提高了反应速率，促进反应进行得更完

全。本发明提供的制备方法极大的提高了二硫化四乙基秋兰姆的收率，制备过程简单，生产

完成所得滤液可以直接重复利用，极大简化了操作工艺，降低了生产成本。

[0114] 尽管已用具体实施例来说明和描述了本发明，然而应意识到，在不背离本发明的

精神和范围的情况下可以作出许多其它的更改和修改。因此，这意味着在所附权利要求中

包括属于本发明范围内的所有这些变化和修改。
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图2
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图3
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图4
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图5
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图6
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