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Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania
sze$cionitrostilbenu, bedgcego symetrycznym 2,2’-
--4,4’-6,6’-szescionitrostilbenem (HNS), znajdujacego
zastosowanie jako material wybuchowy o wysokiej
termostabilnos$ci.

Wséréd dotychczasowych sposobéw wytwarzania
szescionitrostilbenu na uwage zastuguje spos6éb po-
dany w opisie patentowym Stanéw Zjednoczonych
Ameryki nr 3505 413, polegajacy na reakcji chlorku
lub bromku tréjnitrobenzylu (TNBX) z rozcienczo-
nym wodnym roztworem wodorotlenku sodowego
lub potasowego w homofazowym ukladzie reakcyj-
nym. Homofazowy uklad reakcyjny uzyskuje sie
przez zastosowanie okoto 25-krotnego nadmiaru
rozpuszczalnika, jakim jest mieszanina czterohydro-
furanu z metanolem w stosunku objetoSciowym,
jak 2:1. Spos6b ten wymaga jednak stosowania
duzych ilosci drogiego, niebezpiecznego i trudnego
do regeneracji z uktadu poreakcyjnega czterohydro-
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wynalazku polega na reakcji chlorku lub bromku
2,4,6-tréjnitrobenzylu z zasada nieorganiczng
w ukladzie dwufazowym rozpuszezalnik organicz-
ny-woda w obecnosci katalizatora zdolxpgo do
miedzyfazowego przenoszenia jondw i ewentual-
nie wobec S$rodka powierzchniowo-czynnego. Re-
akcje prowadzi sie w temperaturze od 0°C do tem-
peratury ‘wrzenia mieszaniny reakcyjnej. Chlorek
lub bromek 2,4,6-tréjnitrobenzylu wprowadza sie
do ukladu reakcyjnego w rozpuszczainiku orga-
nicznym nie mieszajagcym sie z woldg, natomiast
zasade nieorganiczng w postaci jej wodnego roz-
tworu.

Jako rozpuszczalnik organiczny nie mieszajacy
sie z woda stosuje sie chlorowcowane pochodne
weglowodoréw alifatycznych, korzystnie chlorek
metylenu, chlorek etylenu, chloroform oraz benzen
i jego homologi.

Jako katalizatory reakcji zdolne do miedzyfa-

furanu. Ofrzymany za$, z wydajno$cia nie prze- 20 zowego przenoszenia jonéw (,phase transfer cata-

kraczajacg 50% wydajnosci teoretycznej, surowy lysis”) stosuje sie czwartorzedowe sole amoniowe,

produkt jest silnie zanieczyszczony ubocznymi pro- fosfoniowe lub etery koronowe.

duktami zesmolenia, powstajacym w alkalicznym Jako zasade mnieorganiczng stosuje sie wodoro-

Srodowisku reakcji i wymaga dodatkowych ope- tlenki metali alkalicznych i ziem alkalicznych, ko-

racji oczyszczania. Stad tez wydajnosé oczyszczo- 285 rzystnie wodorotlenek sodowy, potasowy i wapmnio-

nego produktu, ktoéry spelnia warunki wymaganej wy oraz wodorotlenek amonowy.

termostabilnosci, jest bardzo niska. Obecnosé Srodka powierzchniowo-czynnego nie
Wad tych nie wykazuje sposéb wedilug wyna- jest konieczna. Dodaje sie go w celu poprawienia

lazku. mieszalnosci ukladu reakcyjnego i rozwinigcia po-
Sposéb wytwarzania szescionitrostilbenu wedlug 30 ' wierzchni.
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W sposobie wedlug wynalazku w warunkach
dwufazowego ukladu reakcyjnego udzial reakecji
ubocznych, prowadzacych do zesmolenia zwigzkow
wielonitrowych .jest nieznaczny, gdyz stykaja sie
one z zasada jedynie na granicy faz. Wytworzony
sposobem wedlug wynalazku produkt nie wyma-
ga wigc dodatkowych operacji oczyszczania. Otrzy-

muje sie od razu czysty sze$cionitrostilben o wyso- -

kiej termostabilnosci z wydajnos$ciag dochodzacg do
90%, wydajnosci teoretycznej. Sposobem wedlug
wynalazku mozna prowadzié proces zar6wno w spo-
s6b periodyczny, jak i ciggly.

Przedmiot wynalazku jest
w przykladach wykonania.

Przyktad I. Do trbjszyjnej kolby zaopatrzo-
nej w mieszadlo, wkraplacz i termometr wprowa-
dza sie roztwér 26,1 g (0,1 mola) chlorku tréjnitro-
benzylu i 2,6 g chlorku tréjetylebenzyloamoniowego
z 0,05 g Rokafenolu 8 w 75 ml chlorku metylenu.
Nastepnie do intensywnie mieszanego roztworu
chlorku tréjnitrobenzylu dodaje sie 15 ml stezo-
nego wodnego roztworu amoniaku. Po uplywie
15 minut powstaly osad filtruje sie, przemywa wo-
da i chlorkiem metylenu. Otrzymuje sie 20,1 g su-
rowego szescionitrostilbenu, co odpowiada 89%, wy-
dajnosci teoretycznej. Temperatura topnienia 316°C,
termostabilnos¢ do 250%C. Po jednorazowej kry-
stalizacji z dwumetyloformamidu otrzymuje sig
18,1 g szesScionitrostilbenu o temperaturze topnie-
- nia 320°C i termostabilnosci do 270°C.

blizej objasniony
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Przyktad II. Reakcje prowadzi sie tak, jak
opisano w przykladzie I, stosujac zamiast chlorku
tréjbenzyloamoniowego 4,1 g chlorku heksadecylo-
trojbutylofosfoniowego i zamiast chlorku metylenu
stosuje sie benzen. Otrzymuje sie produkt o takich
samych wlasno$ciach i z taka sama wydajno$cig,
jak w przykladzie I.

Przyktad III. Reakcje prowadzi sie tak jak
opisano w przykladzie I, stosujgc zamiast chlorku
tréjbenzyloamoniowego - 0,5 g eteru 18-crown-6.
Otrzymuje sie 21,0 g surowego szescionitrostilbenu,
o takich samych wilasno$ciach jak w przyktadzie I.
Wydajnosé reakcji wynosi 93%, wydajnosci teore-
tycznej.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwarzania sze$cionitrostilbenu przez
reakcje chlorku lub bromku 24,6-tr6jnitrobenzylu
'w rozpuszczalniku organicznym z wodnym roztwo-
rem zasady nieorganicznej, znamienny tym, ze
reakcje prowadzi sie w uktadzie dwufazowym skla-
dajacym sie z rozpuszczalnika organicznego nie
mieszajacego sie z woda, korzystnie chlorowcowa-
nej pochodnej weglowodoru alifatycznego lub ben-
zenu i z wody, w obecnosci- katalizatora zdolnego,
do miedzyfazowego przenoszenia -jonéw; takiego,
jak czwartorzedowe sole amoniowe, fosfoniowe lub
etery koronowe, w temperaturze od 0°C do tempe-
ratury wrzenia mieszaniny reakcyjnej.
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