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1 A 2

Vynidlez pojedndva o vyrobe 1,3,5,7-tetra-
nitro 1,3,5,7-tetraazacyklooktdnuy, zvaného
oktogén, nitratnym Stiepenim 1,5-diacetyl-
-3,7-dinitro-1,3,5,7-tetraazacyklooktdnu, o-
znatovaného DADN, kyselinou dusi¢nou s
obsahom oxidu dusitného, pri om je do re-
akéného systému priddvany dikyandiamid v
mnoZstve 0,05 aZz 11 % hmot., pocitané na
vychodiskové mnoZstvo DADN. Postup je po-
uZitelny vo vyrobe oktogénu, no md vyznam
predov3etkym pre vyvoj novych postupov vy-
roby tejto substancie.
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Vyndlez sa tyka sposobu vyroby 1,3,5,7-te-
tranitro-1,3,5,7-tetraazacyklooktanu nitroly-
zou 1,5-diacetyl-3,7-dinitro-1,3,5,7-tetraaza-
cyklooktanu kyselinou dusi¢nou, obsahujui-
cou oxid dusi€ny, za pritomnosti dikyanidu
v reakénej zmesi. : :

BeZny spdsob vyroby 1,3,5,7-tetranitro-1,3,-
5,7-tetraazacyklooktanu, nazyvaného tieZ ok-
togén a oznaCovaného kdédom HMZX, spodiva
v nitrolyze hexametyléntetraminu a/alebo
1,5-metano-3,7-dinitro-1,3,5,7-tetraazacyklo-
oktdnu (bibliografiu vid v E. Ju. Orlova: Ok-
togen — termostojkoe vzryvéatoe ve§cestvo:
Izdat. Nedra, Moskva, 1987]). V poslednom
desatro¢i sa v8ak oraz vddSou mierou po-
zornost upriamuje na procesy, Ktorymi sa
oktogén ziskdva cez 1,5-dialkanoyl-3,7-meta-
no-1,3,5,7-tetraazacyklooktdny; ich priprava
je popisand na priklad v prdacach: V. I. Sie-
le, M. Warmann a E. E. Gilbert: ]J. Hetero-
cycl. Chem. 1974, 11,-237; U. S. pat. 3 850923
a 3 849 414.

Velmi atraktivnou sa javi metdda syntézy
oktogénu, vychadzajica z 1,5-diacetyl-3,7-di-
nitro-1,3,5,7-tetraazacyklooktdnu ako medzi-
produktu (U. S. pat. 3 939 148). Tento medzi
produkt rezultuje z hexametyléntetraminu
cez 1,5-diacetyl-3,7-metano-1,3,5,7-tetraaza-
cyklooktdn vo vytazkoch 91 aZ 98 % oproti
tedrii (U. S. pat. 3850923 a 3926 953); jeho
kddové oznadenie je DADN. Nitrolyza 1,5-di-
acetyl-3,7-dinitro-1,3,5,7-tetraazacyklookta-
nu kyselinou dusi¢nou, obsahujacou aZ 50
percent hmot. oxidu dusiéného, v zavislosti
od reaktnych podmienok a v malej miere
od zdroja oxidu dusiéného, poskytuje okto-
gén v 41 aZ 98 Y% vyfaZku oproti tedrii (U.
S. pat. 3939148). Nevyhodou tohto zndme-
ho postupu nitrolyzy DADN je fakt, Ze pre
zabezpeCenie vysokej vytaZnosti oktogénu
je nutné aplikovat €erstvo destilovana kyse-
linu dusi¢ni bezvodu vo velkom prebytku o-
proti teérii (U. S. pat. 3939 148). Tak na
priklad pre ziskanie 1 hmot, dielu oktogénu
100%-nej &istoty a vo vytazku 98 % oproti
te6rii je potreba 34,5 hmot. dielu &erstvo
destilovanej kyseliny dusitnej a 11,5 hmot.
dielu oxidu fosforetného.

Hlavnou vedlajSou reakciou nitrolyzy 1,5-
-diacetyl-3,7-dinitro-1,3,5,7-tetraazacyklook-
tdnu je Stiepenie 1,3,5,7-tetraazacyklookta-
nového skeletu. Okrem reakénych podmie-
nok v obecnom zmysle slova je priebeh tej-
to neZiaducej reakcie zavisly i na druhu
zdroja oxidu dusi¢itého (kombindcia kyseli-
ny dusiénej a oxidu fosforetného, alebo o-
xidu sirového, alebo anhydridu kyseliny tri-
fludroctovej alebo roztok oxidu dusigitého v
kyseline dusinej — vid U. S. pat. 3 939 148).

4

Podla najnovSich poznatkov je vytaZnost
a bezpelnost procesu nitracného Stiepenia
a/alebo nitrdcie aminov, ich N-derivédtov a
amidov, na cyklické nitraminy priaznivo ov-
plyvnené pritomnostou niektorych aditiv
(vid na priklad €s. autorské osvedéenia ¢.
206 382, 213509, 214 311, 218703 a dalSie],
ktoré tu figuruji v podstate ako katalyza-
tory tretej generacie.  V zmysle tohto vyna-
lezu je vyroba 1,3,5,7-tetranitro-1,3,5,7-tetra-
azacyklooktdnu uskuto€iiovand nitratnym
Stiepenim  1,5-diacetyl-3,7-dinitro-1,3,5,7-te-
traazacyklooktanu kyselinou dusi¢nou, ob-
sahujicou oxid dusiény, za pritomnosti di-
kyanidu, pridavaného do reak€ného systé-
mu v mnoZstve 0,05 aZ 11,0 % hmot., poci-
tané na hmotnost do reakcie braného 1,5-di-
acetyl-3,7-dinitro-1,3,5,7-tetraazacyklookté-
nu.

Vyhodou postupu podla tohto vynélezu je

-t4 skutocnost, Ze sa nevyZaduje Cerstvo des-

tilovand kyselina dusi¢nd, pri ¢om je dosiah-
nuté zvysenie vytaznosti.

Vy88i ¢ nok, dosahovany v zmysle tohto
vynalezu, nehol v literatire doposial popisa-
ny; dokumentujd ho nasledujice priklady,
ktoré-v3ak v Ziadnom pripade nevyluduji
variabilitu spésobu vyroby podla tohto vy-
nélezu.

‘Priklad 1

K 200 objem. dielom kyseliny dusi¢nej 98,1
percentnej s obsahom pod 0,3 % hmot. ana-
lytickej kyseliny dusitej, predloZenym v nit-
radnom aparate, je za. mieSania a chladenia
pod teplotou 40 °C vnesenych 100 hmot. die-
lov oxidu fosforeé¢ného. Do rezultujiceho
roztoku je jednordzovo vnesenych 20 hmot.
dielov 1,5-diacetyl-3,7-dinitro-1,3,5,7-tetraaza-
cyklooktanu (DADN] a teplota reakénej zme
si je opatrne zvy3end na 54 aZ 57 °C, na kto-
rych je udrZiavana 30 minut (vietky predos-
1é operacie realizované za dobrého miesa-
nia). Potom je obsah nitra&ného aparatu na-
liaty do 1500 objem. dielov 20 aZ 22 °C tep-
lej vody a rezultujiica zmes je filtrovan4.

Produkt na filtri je premyvany vodou aZ do
neutrdlnej reakcie filtradtu a potom je.3 hod.
suSeny pri 90 aZ 95 °C. Takto ziskany technic-
ky oktogén je moZné velmi malych mnoZstiev
vedlajSich produktov zbavit jeho zohrieva-
nim v suspenzii v 70%-nej kyseline dusiéne;j.

Uvedeny zdkladny postup je opakovany
vZdy s aplikdciou vychodiskového DADN, mo-
difikovaného uréitym mnoZstvom dikyandia-
midu. Vysledky prezentuje tabeldrny pre-
hlad:
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Mno%stvo dikyan- VytaZzok oktogénu Nekorigovana
diamidu DADN hmot. % oproti teplota
hmot. hmot. % na diely tedrii topenia
diely navazok DADN oktogénu
(°C)

0,00 0,0 15,0 73,58 278—281
0,10 0,5 15,6 76,60 277,5—280
0,40 2,0 16,5 80,88 276—279
1,00 5,0 17,0 83,33 275—278
2,00 10,0 15,5 75,98 274—277

Priklad 2

K 110 objem. dielom kyseliny dusi¢nej rov-
nakej kvality, ako v priklade 1 je za rovna-
kych podmienok, ako v priklade 1, nadavko-
vanych 60 hmot. dielov oxidu fosforeéného,
a potom do rezultujiceho roztoku 10 hmot.
dielov DADN. Po 30-minatovom mieSani pri
teplote 59 aZ 61°C je reakéna zmes naliatd
dc 1000 objem. dielov vody cca 20 °C teplej.
Rezultujtica suspenzia je spracovand, ako v
priklade 1. Rezultuje 8,4 hmot. dielov okto-
génu o teplote topenia 279 az 280 °C za roz-

kladuw; uvedeny vytaZok predstavuje 82,35 %
oproti teorii.

Priklad 3

Postupuje sa ako v priklade 2, len apliko-
vany vychediskovy DADN obsahuje 0,3 hmot.
diela dikyandiamidu. Z reakce rezultuje 8,5
hmot. diela oktégenu o teplote topenia 280
aZ 281 °C za rozkladu; uvedeny vytazok pred-
stavuje 83,33 % oproti teérii {t. j. pri apli-
kédcii 8 % hmot. dikyandiamidu na navazok
DADN).

PREDMET VYNALEZU

Spésob vyroby 1,3,5,7-tetranitro-1,3,5,7-te-
traazacyklooktdnu nitratnym Stiepenim 1,5-
-diacetyl-3,7-dinitro-1,3,5,7-tetraazacyklook-
tdnu kyselinou dusiénou, obsahujicou oxid
dusiény, vyznacujici sa tym, Ze proces nit-
rolyzy sa uskuto&iuje v pritomnosti dikyan-

diamidu do reakéného systému pridavaného
v mnoZstve 0,05 aZ 11,0 % hmot., s vyhodou
v mnoZstve 0,5 aZ 10 % hmot. po&itané na
hmotnost do reakcie braného 1,5-diacetyl-
-3,7-dinitro-1,3,5,7-tetraazacyklooktanu,
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