esosiovenss) pAPIS VYNALEZU | 266 840

REPUBLIKA

19) K AUTORSKEMU OSVEDCGENI | @V
(13)
(21) pv 8656-87.W ' (51)

(22) PiihlaSeno 30 11 87

Bl

Int. CL*
C 06 B 31/12

CS 266 840 B1

FEDERALN{ URAD (40) Zvefejnéno 12 o0s 89

PRO VYNALEZY (45) Vydéano 14 12 90

(75) A
Autor vyndélezu KONECNY LUBOS ing., PARDUBICE
(54) Zpusob &i§téni pentritu

{5y FReSeni se tykd zpisobu &i¥t&ni pentri-
tu rektystalovaného z kyseliny dusi&né a/ne-
bo z acetonu. Podstata spo&ivd v tom, Ze 1
hmot. dfl surového pentritu se za teploty

0 °C a% 30 °C smisf s 0,5 a%¥ 3,5 hmot. dily
dietyléteru, suspenze se zpracuje filtraci
nebo odst¥eddnim a dietyléter se odstrani
odpa¥enim.
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Vyndlez se tykd .zplisobu &i¥té&nf pentritu, pou?ivaného k vyrob& rozbuSek, bleskovic,
sm&snych trhavin a k vyrob& pentritu flegmatizovaného voskem nebo trinitrotoluenem.

Dosud zndmym zplsobem ¥ist&ni pentritu je vyloudeni pentritu z odpadni kyseliny dusi&né
pfed filtraci p¥fdavkem kyseliny sfrové. Dal¥im dosud zndmym zplsobem &i¥t&ni{ pentritu
je rekrystalizace surového pentritu z acetonu ochlazenim acetonického roztoku nebo sréZenim
vodou, p¥fpadn& dopln¥nim oddestilovédnim acetonu. Dalifm dosud znédmym zplisobem &idt&ni
pentritu je krystalizace pentritu z odpadni kyseliny dusii -dzné koncentrace, p¥ipadn&
doplnénd promytim filtra&niho koldde surového pentritu kyselinou dusi&nou o koncentraci
90 hmotnostnfch %. Dal3im dosud zndmym zplsobem &i¥t&ni pentritu je krystalizace z nitrometa-
nu, etylénglykolu nebo z isopropylacetdtu ochlazenim. Dal%fm dosud zndmym zplsobem &i¥té&ni{
pentritu je krystalizace pentritu z n-amylacetdtu, benzenu nebo z ledové kyseliny octové.
DalSim dosud zndmym zplisobem &i¥t&ni pentritu je rekrystalizace pentritu vysrdZenim jeho
acetonického roztoku etanolem o koncentraci 90 hmot. %. Daldfm dosud zndmym zpisobem &i¥td&ni
pentritu je extrakce nedistot trichlormetanem. Dal¥fm dosud zn&mym zplisobem &iZt&ni pentritu
je rekrystalizace pentritu z acetonu ochlazenim roztoku v p¥itomnosti tetrachlormetanu.
Dal$fm dosud zndmym zpisobem &i¥t&nf pentritu je rekrystalizace pentritu z acetonu ochlazenfim,
filtrace a promyt{ filtra&nfho kold&e pentritu etanolem. DalZfm dosud zndmym zplsobem &i¥tdnf
pentrilu je krystalizace z etylacetdtu ochlazovdnim roztoku.

Nevyhodou zmin&ného zptisobu 3i¥tdn{ pentritu vyloudenim pentritu z odpadni kyseliny
dusi&éné p¥idavkem kyseliny sirové je soudasné vyloudeni i né€ktergch nedistot. Nevyhodou
zmin&nych zplsobl &i¥tdn{ pentritu rekrystalizaci z acetonu je velky rozdfl v rozpustnosti
pentritu a dipentaerytrithexanitrdtu s dtsledkem ochuzovéni obsahu dipentaerytrithexanitréatu
v rafinovaném pentritu, v pfipad® rekrystalizace pentritu z acetonu srdZenim vodou a Gplnym
odva¥enim acetonu je nevghodou vysré¥eni viech nedistot na povrchu krystald pentritu. Nevyhodou
zminé&nych zplsobl &iSt&nf pentritu krystalizaci z ky=eliny dusiéné a promyvanim pentritu
kyselinou dusilnou jsou ztréty pentritu rozpustnost{ v kyselin® dusi&né vy88{ koncentrace,
sniZovdni manipula®n{ bezpednosti odpadnf kyseliny s dusledkem nutnosti jejl stabilizace.
Nevyhodou zmin&nych zpisobd &ift&ni pentritu krystalizaci z nitrometanu, etylénglykolu,
isopropylacetdtu, n-amylacet&tu, benzenu, ledové kyseliny octové nebo z etylacetatu je
maly rozdfl v rozpustnosti dipentaerytrihexanitritu a ostatnfich ne&istot surového pentritu
a hygienickd zdvadnost n&ktergch rozpou¥tddel. Nevyhodou zmin&ného zplsobu &ifté&n{ pentritu
extrakef nefistot trichlormetanem je maly rozdfl v rozpustnosti dipentaerytrithexanitrdtu

a ostatnich nedistot surového pentritu.

Uvedené nevyhody odstrafiuje zplisob &i¥t&ni pentritu rekrystalovaného z kyseliny dusiné
a/nebo z acetonu podle vyndlezu, jeho? podstata spodivi v tom, Ze 1 hmot. d{1 surového
pentrilu se p¥i teplot® 0 °C a%¥ 30 °C smisf s 0,5 a% 3,5 hmot. dfly dietyléteru, suspenze
se zpracuje filtrac{ nebo odst¥eddnim a dietyléter se z filtra&niho L 14&e pentritu odstrani
odpa¥enim. Filtra&n{ kol&& pentritu je mo¥no po odsétf filtrétu promyt dietyléterem p¥i-
teploté 0 °c az 30 °c.

Zplsobem podle vyndlezu se postupuje tak, Ze surovy pentrit po vykrystalovdni z kyseliny
dusiéné a/nebo po povrchové stabilizaci neutralizaci remanentnf acidity vodnym roztokem
uhlig¢itanu sodného a vodou a/nebo po rekrystalizaci z acetonu se p¥i teplot& 0 °c az 30 °c
smisf{ s dietyléterem, suspenze se zpracuje filtracf nebo odstfed&nim a dietyléter se z filtrad-
niho kol&¥e pentritu odstranf odpa¥enim. Smisenf s dietyléterem miZfe prob&hnout jednordzovs
nebo v n&€kolika ddvkach. Filtradni koldd pentritu mize byt po odsdti filtrdtu promyt etyléte-
rem p¥i teplot& 0 °c az 30 °c. Dietyléter z filtrdtd je mo¥no regenerovat nap¥iklad vakuovou
destilaci, extrakt neistot je mo¥no likvidovat nap#fklad spalovédnim. Posledn{ promyvaci
podfl dietyléteru mid%e byt recyklovdn jako prvni pod{l extrak&nfho &inidla do frak&nfho pro-
cesu.

Ci¥t&nf surového pentritu extrakci dietyléterem umoffiuje odstran&ni nedistot s vyjimkou
dipentaerytrithexanitrdtu a tripentarytritoktanitrétu. Ne&istoty rozpustné v dietyléteru
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0 nahn&dlém zbarveni a siln& viskdzni lepkavé konzistenci Jsou v dlisledku jejich podstatnd
vy881 rozpustnosti v kyselin& dusi&né reépektive v acetonu usazeny ve filmové vrstv& na po-
vrchu krystall pentritu a zhor3ujf jeho sypnost, chemickou stabilitu a teplotu téni. Dipenta-
erytrihexanitrdt a tripentaerytritoktanitrdt ztstévajf pfitomny v pentritu po extrakci podle
vyndlezu v disledku jejich velmi nizké rozpustnosti v dietyléteru, avak jejich p¥itomnost
neovliviuje nep¥izniv& sypnost a chemickou stabilitu pentritu. Jejich p¥{tomnost v pentritu
naopak p¥fznivé ovlivhuje sniiéni citlivosti pentritu k mechanickym impulstm a tvar krystald
pentritu p¥i krystalizaci z vodn&-acetonického prost¥edi ve smyslu zkrdceni dipyramid4ln&
ditetragonédlnich krystal@ v podélné ose. Tiftdnf{ surového pentritu extrakci dietyléterem

podle vyndlezu umoZfiuje zfskéni sypkého pentritu. o vyhovujici teplot& tén{ a chemické stabili-
té i p¥i zpracovani pentaerytritu nevyhovujic{ kvality. Pro bliZi{f objasnéni podstaty vynédlezu
jsou uvedeny p¥iklady provedenf, jimi% v¥ak neni vyndlez vy&erpan ani omezen.

P¥ikilad 1

Do platované nddoby z nerezavdjici oceli a objemu 3 000 ml, opatfené michadlem a teplo-
mérem, chlazgpé nep¥imo vodou, bylo p¥edloZeno 750 g kyseliny dusiné o koncentraci 98 hmot.
procent. ‘Po vytemperovdni p¥edloZené kyseliny dusidné za miché&ni na teplotu 15 °c bylo zapo-
ato s dédvkovanim pentaerytritu. B&hem rovnom&rného dévkovini v teplotnim rozmezi od 15 °c
do 17,5 OC, trvajfciho celkem 30 minut, bylo vneseno celkem 150 g pentaerytritu o koncentraci
91,3 hmot. % a teplot& t&ni v rozmezi od 165 °C do 205 %c.

Pak byla reakéni smés ponechdna doreagovat p¥i teplot& 17,5 °¢c pe dobu 30 minut. Pak
byla reak&ni smé&s za michdni a ochlazeni vyYedéna p¥i teplotd 19 °c p¥idavkem 1 500 ml vody
a vy¥edénd reakéni sm&s byla zfiltrovéna. Filradni kol&d surového pentritu byl pak promyt
vodou a vodnym roztokem uhli&itanu sodného do neutrality. Po dofiltrovani praci vody byl
surovy pentrit rozpuStén v acetonu, zbaven okludované remanentnfi acidity p¥idavkem vodnéhc
roztoku uhli¢itanu sodného a podroben rekrystalizaci sr&fenim vodou a totdlnim odva¥enim
acetonu za michdni v teplotnim rozmezi od 60 °C do 100 °C. vznikld suspenze pentritu ve vodé
byla po ochlazenf na 20 °C zfiltrovéna a filtradni koléa& rekrystalovaného pentritu byl vysufen
p¥i teplot& 60 °c. Ziskany pentrit nahn&dlého zbarveni, ¥patn& sypny, s tendenci ke slepovan{,
byl smisen p¥i teplot& 20 °C se 400 ml dietyléteru a po zamichénf a st&nf po dobu 10 minut
byla suspenze zfiltrovédna. Po odsat{ byl filtra®nf koli& smisen s dalsim podilem 300 ml
dietyléteru a po zamichéni a stdni po dobu 15 minut byla suspenze zfiltrovdna. Filtra&ni
kola& rafinovaného pentritu byl po odsdtf zbaven zbytku dietyléteru odpa¥enim. Spojené filtré-
ty etyléterického extraktu byly zbaveny dietyléteru odpafenim.

Bylo ziskéno 378 g sypkého pentritu bilého zbarven{ o teplotd t&ni 140,6 °C a 16 g etyl-
éterického extraktu hnddého zbarveni a sirupovité konzistence, obsahujici krom& malého mno%-
stv{ pentritu a dipentaerytrithexanitrdtu sm&s vysokomolekuldrnich l&tek neidentifikovaného

sloZeni.
P¥{iklad 2

Do pla8fované nadoby z nerezav&jici oceli o objemu 3 000 ml, opat¥ené michadlem a teplo-
mérem, chlazené nep¥imo vodou, bylo p¥edloZeno 750 g kyseliny dusiné o koncentraci 98 hmot.
procent. Po vytemperovédni p¥edloZené kyseliny dusiné za mfch&nf na teplotu 15 °c bylo zapoda-
to s dévkovdnim pentaerytritu. B&hem rovnomdrného ddvkovadni v teplotnim rozmezi od 15 °C
do 17,5 OC, trvajiciho celkem 30 minut, bylo vneseno celkem 150 g pentaerytritu o koncentraci
91,3 hmot. % a teplot& tdni v rozmezi od 165 °C do 205 °c.

Pak byla reak®ni sm&s ponechdna doreagovat p¥i teplotd 17,5 °c po dobu 30 minut. Po
doreagovan{ byla reakéni sm&s zfiltrovéna. Filtra&ni kol&& surového pentritu po odsétf{ nevy-
Yed&né odpadni kyseliny byl zpracovén ddle neutralizaci remanentni acidity a rekrystalizaci

z acetonu postupem podle p¥ikladu 1.
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Filtrdt odpadni kyseliny pak byl za mich&ni a chlazenf p¥i teplot& 19 Oc vy¥ed&n postup-
nym naddvkovdnim do 1 500 ml p¥edloZené vody. Po 24 hodindch stdni byl z odpadni kyseliny
filtraci odd&len pevny podfl v mnoZstvi 8,8 g, ktery byl vyextrahovdn pé&ti ddvkami dietyl-
éteru v mnoZstvi po 40 ml. Ze spojenych etyléterickych vytfepkld byl pak na vodnf lazni odva-
¥en dietyléter. Bylo ziskdno 0,5 g v dietyléteru nerozpustné bilé krystalické l4tky o obsahu
nitrdtového dusfku 15,07 hmot. %, obsahujic{ dipentaerytrithexanitrit o malé mnoZstvi pentri-
tu a tripentaerytritokténitrétu. Dale bylo ziskdno 8,3 g etyléterického extraktu hné&dého
zbarveni, sirupovité konzistence, o obsahu 14,3 % hmot. dusiku celkového respektive 13,4
hmotnostnfch % dusfku nitrdtového, obsahujfcf krom& velmi malého mnoZstvi pentritu smés vdt¥{-
ho po&tu latek, p¥edeviim vysokomolekuldrnich. Identifikace l&tek byla provedena pomoci infra-
tervené spektroskopie.

PREDMET VYNALEGZU

1. Zplsob &i%téni pentritu rekrystalovaného z kyseliny dusidné a/nebo z acetonu, vyzna-
&eny tim, Ze 1 hmotnostnf dil surového pentritu se pfi teplotd 0 % a% 30 ° smisf s 0,5
a% 3,5 hmotnostnfimi dfly dietyléteru, suspenze se zpracuje filtraci nebo odstfed&nim a di-
etyléter se z filtra®nfho kold&e pentritu odstrani odpa¥enim.

2, ZpGsob podle bodu 1, vyzna&eny tim, Ze filtra&nf kol4l& pentritu se po odsdti filtrdtu

jedenkrdt aZ t¥ikrédt promyje 0,5 aZ 3,5 hmotnostnimi dfly dietyléteru p¥i teploté& 0 Oc a%
o
30 “C.
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