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Vynélez pojedndva o vyrobe 1,3,5-trinit-
ro-1,3,5-triazacyklohexdnu nitrolyzou hexa-
metyléntetraminu v dymavej kyseline dusi¢-'
nej, pri dom je v procese vyroby do reakc-
ného systému pridany postupne alebo na-
raz dusiénan moCoviny v mnoZstve 0,01 aZ
25 % hmot. na hmotnost navdZku hexame-
tyléntetraminu. Postup podla vynalezu zvy-
Suje ekonomiku a bezpe&nost vyroby titul-

nej substancie.

235559



235559

3

Vyndlez sa tyka spOsobu vyroby 1,3,5-tri-
nitro-1,3,5-triazacyklohexdnu nitrolyzou he-
xametyléntetraminu v prostredi  kyseliny
dusitnanu mocoviny v reaklnej zmesi.

Podia najnovSich poznatkov je vytaZnost
a bezpeCnost procesu nitracného Stiepenia
a/alebo nitrdcie aminov, respektive amidov,
na cyklické nitraminy priaznivo ovplyvnend
pritomnostou mocoviny, mod¢ovinoformalde-
hydovych kondenzatov, aminoguanidinsulfa-
tu alebo tetrahydroimidazo[4,5-d]imidazol-
-2,5(1H,3H)diénu v prislusnej reakdénej zme-
si (vid na pr. ¢s. autorske osveddéenia C.
206 382, 213509, 214 311 a dalSie). Pravde-
podobny mechanizmus podsobenia niekto-
rych z uvedenych aditiv bol diskutovany v
niekolkych préacach, na pr. v &s. autorskom
osvedéeni &. 206 382; jednd sa v podstate o
katalyzatory tretej generacie.

Podla tohto vynalezu spoéiva splsob vy-
rovy 1,3,5-trinitro-1,3,5-triazacyklohexanu v
nitrolyze hexametyléntetraminu dymavou
kyselinou dusi¢nou za pritomnosti 0,01 azZ
25 0 hmot. dusi¢nanu mocoviny, s vyhodou
za pritomnosti 0,2 aZ 20 % hmot. dusi¢nanu
modoviny v reakénej zmesi, politané na
hmotnost navazku hexametyléntetraminu,
pri Som dusi¢nan moéoviny je do reakéného
systému priddvany postupne alebo naraz.

Vyhodou tohto vynalezu je predovietkym
zvySenie vytaZnosti procesu nitrolyzy a zvy-
Senie stability reakénej zmesi, teda zvyse-
nie bezpeénosti procesu. Pri nitrolyze hexa-
metyléntetraminu v zmysle tohto vyndlezu
je vedla 1,3,5-trinitro-1,3,5-triazacyklohexa-
nu ako hlavného produktu reakcie pridav-
kom dusi¢nanu moc€oviny vyraznejSie pod-
porovany vznik 1,3,5,7-tetranitro-1,3,5,7-tet-
raazacyklooktanu; tdto skutoCnost moze byt
vyhodou v niektorych aplikdcidch produk-
tu nitrolyzy a moze sluZit ako jeden z vy-
chodiskovych poznatkov pri hladani opti-
malnych sposobov syntézy N-nitroderivatov
1,3,5,7-tetraazacyklooktanu.

Vy&8i ufinok dosahovany v zmysle tohto
vyndlezu, nebol doposial v literatdire opisa-
ny; je dokumentovany nasledujacimi pri-
kladmi, ktoré v3ak v Ziadnom pripade ne-
vyluduji moZnud variabilitu spdsobu vyroby
podla tohto vyndlezu.

Priklad 1

Do 710 objem. dielov kyseliny dusitnej
96,1% s obsahom 0,3 % hmot. analytickej
kyseliny dusitej, ochladenej na teplotu 9 aZ
12°C, je za dobrého mieSania a chladenia
vnasSanych 100 hmot. dielov hexametylén-
tetraminu tak, aby teplota reakénej zmesi
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pri tejto operacii bola 15 aZ 17°C. Po 20
mintdtovom doreagovani pri teplote 18 aZ
19°C je reaktnd zmes tenkym pridom na-
liatd do mieSanych 3000 objem. dielov vo-
dy 55 aZ 60°C teplej; rezultujica suzpenzia
je po 30 minttovom mieSani filtrovand. Ko-
146 na filtri je premyty 4X po 100 cbjem.
dielami vody a potom je suSeny 3 hod. pri
90 °C.

Postup je opakovany s pouZitim hexame-
tyléntetraminu, ku ktorému je pridané a
dokonale zamie$ané vzdy uréité mnoZstvo
dusiénanu mocoviny. Rezultujice vgsledky
sd sustredené do tabulky €. 1.

Pomocou neizotermickej diferentnej ter-
mickej analyzy (DTA), pracujtcej s rych-
lostou vzostupu teploty 5°C . min~!, meria-
cim rozsahom 1 mV na S$kdlu stupnice a
navdrkami 80—90 mg vzorku, je stanoveny
podiatok endotermy topenia a pikova teplo-
ta endotermy topenia (to je poCiatok exo-
termického rozkladu} nitrolyzami ziskané-
he 1,3,5-trinitro-1,3,5-triazacyklohexanu; vy~
sledky tychto merani obsahuje tabulka &. 1.

Na béze principu izotermickej diferenc-
nej termickej analyzy su pre nitrolyzacné
zmesi s nulov§m obsahom a obsahom 1%
hmot. dusitnanu mod&oviny na navazok he-
xametyléntetraminu najdené indukiné -pe-
riody rozkladu pri teplote 51,2 0,6 °C: pri
reakénej zmesi bez aditiva zatina exoter-
micky rozklad po 2019 s a pri nitrolyzacnej
zmesi s uvedenym mnoZstvom aditiva po
2397 s.

Priklad 2

Je postupované ako v priklade 1, len ky-
selina dusi¢nd je do reakcie brand v mnoZ-
stve 1500 objem. dielov a reaknd zmes je
po ukondenej nitrolyze naliatd do 6500 ob-
jemovych dielov vody. Z tohto postupu re-
zultuje 109,2 hmot. dielov 1,3,5-trinitro-
-1,3,5-triazacyklohexdnu, &o je 68,9% vyta-
7ok oproti teorii.

Postup je opakovany s tym, Ze pred vlast-
nym dévkovanim hexametyléntetraminu je
v kyseline dusi¢nej za teploty 10 aZ 11 °C
rozpustenfch 20 hmot. dielov dusi¢nanu
mocoviny. Rezultuje 110,1 hmot. dielov
1,3,5-trinitro-1,3,5-triazacyklohexdnu, co je
69,4% vytaZok oproti tedrii.

Pomocou DTA ako v priklade 1 je u pro-
duktov nitrolyzy najdené: produkt z reak-
cie bez aditiva ma pofiatok endotermy to-
penia pri 189,2°C a jej pik pri 193,1°C a
produkt z reakcie s aditivom ma podiatok
endotermy topenia pri 187,5°C a jej pik pri
192,9 °C.
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Tabulka 1
Prehlad vysledkov z prikladu 1
MnoZstvo ddvkovaného Vytazky 1,3,5-trinitro-1,3,5- Vysledky DTA
dusi¢nanu modoviny -triazacyklohexédnu podiatok pik endotermy
hmot. diely % hmot. na hmot. diely % oproti teérii  endotermy topenia (°C)
navaZzok HMT topenia {°C)

0,0 0,0 111,3 70,20 187,6 193,3

0,2 0,2 115,0 72,54 187,68 193,1
0,7 0,7 117,7 74,24 187,4 192,8

1,0 1,0 118,86 74,81 187,3 192,7
3,0 3,0 116,9 73,74 186,4 191,8

5,0 5,0 112,0 70,64 185,3 191,1

Pozndmka: HMT = hexametyléntetramin;
trend v hodnotach vysledkov DTA siivisi s proporcionalitou medzi mnoZstvom aditiva
v reakénej zmesi a obsahom 1,3,5,7-tetranitro-1,3,5,7-tetraazacyklooktanu v rezultuja-
com 1,3,5-trinitro-1,3,5-triazacyklohexane.

PREDMET VYNALEZU

Spésob vyroby 1,3,5-trinitro-1,3,5-triaza- si¢nan moéoviny v mnoZstve 0,01 aZ 25 %
cyklohexdnu nitrolyzou hexametyléntetra- hmot., s vfhodou v mnoZstve 0,2 aZ 20 %
minu v kyseline dusi€nej, vyznaCujici sa hmot. na hmotnost navdZku hexametylén-
tym, Ze sa v procese vyroby pridd do re- tetraminu.

ak®ného systému postupne alebo naraz du-
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