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(64) Spbsob vyroby 1,3,5,7-tetranitro-1,3,5,7-tetraazacyklooktdnu

Vyndlez s ndzvom "Sp8sob vyroby 1,3,-
5,7~tetranitro-1,3,5,7-tetraazacyklooktd-
nu” rie¥i vyrobu titulne;j zli¥eniny za
Bachmannovych podmienok v prostredi acetan-
hydridu a za pritomnosti moZovino-formalde-
hydového kondenz§tu, priZom sa v podstat-
nej miere ovplyvnuje vytaZok a bezpednost
procesu.
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Vynéléz sa tfka spSsobu vyroby 1,3,5,7-tetranitro-1,3,5,7-tetraszacyklooktdnu nitra¥-
nym Stiepenim 1,5-endometylén-3,7-dinitro-1,3,5,7-tetranzacyklooktédnu v prostredf ace-’
tanhydridu, pri%om podmienky si volené tak,'Ze v znalnej miere zvydujd vytaZok a bez-
pelfnost procesu,

Nitratné 8tiepenie 1,5-endometylén-3,7-dinitro-1,3,5,7-tetreazacyklookténu, oznalo-
vaného kédom DPT, na 1,3,5,7-tetranitro-1,3,%,7-tetranzacyklooktdn, nazyveny tief oktogén
8 belne oznalfovany kodom HMX, je mo¥né realivovat 99 %-nou kyselinou dusi¥nou, roztokom du-
si¥nanu smonneho v dymevej kyseline dusi&ne) a neopak roztokom dusi¥nanu amonneho v djmavey
kyseline dusilnej v prosired{ acetsnhydridu (8, Ju, Orlove a kol.: Oktogen - termostojkoje
vzryviatoje veS&estvo; Izdat, Nedra. 1975).

Podobne gko pri nitrolyze hexametyléntetraminu i tu pritomnost amoniovych solf v reak&-
nej zmesi pdsobil priaznivo na vznik eyklickych nitraminov, teda oktogénu. Takisto v tomto
pripade nie je jednotnost ndzorov ns mechanizmus vplyvu améniovych solf pri nitrolyze
(vid %s. autorské osvedZenie &, 227 903, ¥. 206 382, ¥. 227 905 a &. 227 906, E. Ju. Orlovs
a kol.: Oktogen - termostojkoje varyvdatoje veS¥estvo. Izdat. Nedra, 1975).

PodYa najnovEich poznatkov na vznik cyklickfech nitramfnov pri nitrolyze hexemetylérn~
tetram{nu priaznivo vplyva pritomnosi moZoviny a/alebo modovinoformeldehydovych kondenzé~
tov, resp. aj inych emidov kyselin a ich derivdtov (%s. autorské osvedlenie &. 227 903,
&, 206 382, &. 227 905 a & 227 906).

Mo8ovina .bola aplikovand pri nitrolyze 1,5-diacetyl-3,7-endometylén-1,3,5,7-tetra-
azacyklookténu v prostredi kyseliny sirovej na 1,5-dimcetyl-3,7-dinitro-1,3,5,7-tetra-
azacyklooktdn (USA pat. spis & 3 926 953), pri_vyrobe 1,5-endometylén-3,7-dinitro-1,3,5,7-
~tetramzacyklooktdnu (¥s. autorské osved¥enie &. 206 382) a pri vyrobe 1,3,5~trinitre-
-1,3,5~-triazacyklohexdnu (&s. sutorské osved¥enie &, 227 905), iné smidy kyselin, resp.
ich derivédty, boli aplikované pri vyrobe 1,3,5-trinitro-1,3,9-trisazacyklohexdnu nitrolyzou
hexametyléntetraminu (&s. autorské osvedlenie &, 227 906).

Mo ovinoformeldehydové kondenzdty zvydujd vytainost nitrolyzy hexametyléntetraminu na
1,3,5-trinitro~1,3,5-triazacyklohexdnu (¥s. autorské osved¥enie &. 227 903 a &, 227 905).
Mechenizmus pb3obeniam tychto aditiv v procese nitra¥ného Ztiepenis hexametyléntetraminu
bol formeu hypotézy naznafeny v dvoch précach (&s. autorské osvedlenie &. 227 903
a &, 227 905).

Ako vyplyve z publikovenych ddajov (&s. patentovy spis & 97 100 a &s. sutorské
osved¥enie &, 227 903) pritomnost moEoviny a/alebo modovinoformeldehydovych kondenzétov
v nitrolyza¥ne] zmesi zvy3uje ich stdlost a teda aj bezpelnost préce.

Podstatou sp8sobu vyroby 1,3,5,7-tetranitro~1,3,5,7-tetraszacyklooktdnu nitra¥nym
Stiepenim 1,5-endometylén-3,7-dinitro-1,3,5,7-tetraazacyklookténu v prostredi acetanhydridu
podla vyndlezu je, %e proces nitrolyzy sa uskutodnuje v pritomnosti mo¥ovinoformaldehydového
kondenzédtu prideného v mno¥stve 0,01 a% 15,00 % hmot.,.s vyhodou 1 &% 10 % bmot., pod{tané
ne navéfku 1,5-endometylén-3,7-dinitro-1,3,5,7-tetraszacyklooktdnu.

Vyhodou tohto vyndlezu je zvyBenie vytaZnosti procesu dostupnym a bezpe&nost nitrolyzy
zvy$udicim aditivom, okrem toho z procesu za pritomnosti mcdovinoformaldehydového kondenzdtu
vzniké ¥istej${ produkt, sko pri nitrolyze bez pridavku tohto sditiva. Uvedeny novy a vy3sfl
déinok v procese vyroby 1,3,5,7-tetranitro-~1,3,5,7-tetraazacyklooktdnu nitrolyzou 1,5-
~endometylén-3,7-dinitro-1,3,5,7-tetranzacyklooktdnu nebol doposial v literature popisany
a dokumentujd ho nésledujice priklady.
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'

Do suspenzie 10 hmot., dielov 1,5-endometylén-3,7-dinitro-1,3,5,7-tetraazacyklookidnu
(0,046 kmol) v 46,2 objemovych dieloch acetanhydridu (0,394 kmol), predlo¥enej a miefa-
nej v niiralnom aspsrdte, sa ddvkuje roztok 11,3 hmot. dielov dusi&nanu amdnneho
(0,138 Imol} v 13,4 objemovych dieloch kyseliny dusiZnej 99,19 %-nej (0,318 kmol) obsehu-
Jucej 0,19 % hmot. analytickej kyseliny dusitej. Roztok dusi¥nanu amonneho sa dévkuje tak,
aby teplota reakinej zmesi neklesla pod 66 °C a nevystépila nad 71 °C (to je 11 min).

Po ddvkoveni sa realizuje 15-minttové doremgovanie. Reakdnd zmes sa potom schladf
nr 25 °C & sfiltruje. Kysly produkt na £iltri sa rozmiefa v 20 objemovjch dieloeh cea 5 %
vodného amonisku a po 10-minditach miefania sa sfiltruje, premyje vodou a nakoniec
20 objemovymi dielami metylalkoholu. Rezultuje 9,9 hmot. dielu 1,3,5,7-tetranitro-
-1,3,5,T-tetraazacyklookténu (oktogénu), u ktorého pri Specifikdcii teploty topenia
bolo zistené, %e mald ast kry3tdlov sa topf{ v rozmedz{ 254 a¥ 269 OC, zvydok potom
pri 282,5 af 283,5 °¢ za rozkladu. V¥taZok surového produktu odpovedd 72,9 % oproti tedrii.

Priklad 2

Postupuje sa podla prikladu 1, len s tym rozdielom, %e pred ddvkovanim roztoku dusiZnanu
amonneho bolo k suspenzii pridanych 0,1 hmot. diela modovinoformaldehydového kondenzdtu
pripraveného v zmysle ¥s. autorského osveddeniam ¥. 227 901) s mernym povrchom 11,4 m2.3'1.
Rezultuje 10,8 hmot. dielov oktogénu, s teplotou topenia 282,5 a¥ 283,5 “C za rozkiadu.
V§ta¥ok produktu odpovedd 79,6 % oproti tedrii.

Prfklad 3

Postupuje sa ako v priklade 1, len s tym rozdielom, ¥%e pred ddvkovanim roztoku du-
aldnanu smonneho su k suspenzii pridé 0,2 hmot. diela molovinoformaldehydového kondenzdtu,
ako v priklade 2. Kezultuje 12,7 huot. dielov oktogénu s teplotou topeniam 282 a¥ 283 °C
za rozkladu. VytaZok produktu odpovedd 93,6 % oproti tedrii.

Priklad 4

Postupuje sa ako v priklade 1, len s tym rozdielom, Ze pred dévkovanim roztoku du-
si%nanu amdnneho sa k suspenzli pridd mofovinoformaldehydovy kondenzdt, kvalitou a pSvo-~
dom‘totoény s kondenzdtom v priklsde 2, v mnoZistve 1 hmot. diel., Vznikne 10,9 hmot.
dielov oktogénu s teplotou topenia 281,5 °c a2 281,5 °¢ za rozkladu. VytaZok produktu
odpovedd 80,3 % oproti tedrii. .

Prikled 5

Postupuje sa ako v priklede 1, len s tym rozdielom, %e k nitrolyze sa predlof 1,5-
~endometylén-3,7~dinitro~1,3,5,7~tetraazacyklookidn, ziskany nitrolyzou hexametyléntetra-
minu za pritomnosti mo¥ovinoformaldehydového kondenzéiu v reskinej zmesi; (8a. autorské
osved¥enie ¥. 206 382), tente 1,5-endometylén-3,T-dinitre-1,3,5,7~tetraesacyklooktdn
obgahuje 1,6 % hmot. uvsdeného aditfva, Vznlkne 11,9 hmot. dielov oktogénu o teplote
topenle 282 s% 293,5 % 28 rozkladu. VytaZok produkin odpovedd 89,1 % oproti tedrii,
po¥ftané ne ¥isty, do reakcie brany 1,5-endometylén-3,7-dinitro-1,3,5,7-tetraazacyklooktén.
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Priklad 6

Postupuje aa ako v priklndo 1y, len s tym rozdielom, %e pred dédvkovanim roztoku du-
si¥nanu aménneho sa k prodlo!cned suspenzii pridd mo&ovinoformeldehydovy kondenzdt
v mnofstve 0,15 hmot. diele. Kondenzdét sa zfska vytvrdenim predkondenzdtu 2,2 mol formal-
dehydu a 1 mol modoviny (vytvrdenie za katalyzy dusiZnanu amdnneho pri 100 °C). Vznikne
12,6 hmot. dielov oktogénu o teplote topenia 232 aZ 233 °c. V¥taZok produktu odpovedd
92,8 % teorii,

PREDMET VYINLKLEZU

" Spbaocb viroby 1,3,5,7-tetranitro-1,3,5,7-tetraazacyklooktdnu nitradnym Stiepenim
1,5-endometylén-3,7-dinitro-1,3,5,7-tetraazacyklooktdnu v prostredf acetanhydridu, vyzna-
tujicli sa tym, Ze proces nitrolyzy sa uskutoZnuje v pritomnosti mo&ovinoformaldehydového
- kondengdtu pridaného v mno%stve 0,01 e 15,00 % hmot., s vyhodou 1| a% 10 % hmot,, po¥itané
ne navéiku 1,5-endometylén-3,7-dinitro-1,3,5,7-tetraazacyklooktdnu.

Severografia, n. p., MOST Cena 2,40 K&s
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