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(54) Sposob vyroby zmesi cyklickych nitraminov

Vynélez sa tyka spdsobu vyroby zmesi cyklic-
kych nitraminov nitraénym Stiepenim hexamety-
léntetraminu v prostredi vytvorenom Kyselinou
octovou a acetanhydridom.

Podstatou vyndlezu je zvy$enie vytaznosti nitrac-
ného Stiepenia &oho sa dosahuje pritomnosfou
tegrahydroimidazo[4,5—d]-imidazol-2,5(1H,3H)
diénu.
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Vyndlez sa tyka spésobu vyroby zmesi cyklic-
kych nitraminov nitraénym §tiepenim hexamety:
Iéntetraminu v prostredi vytvorenom kyselinod
octovou a acetanhydridom, pri¢om podmienky si
modifikované tak, Ze pozitivne ovplyviiuji vytazok
reakcie.

Podla najnov§ich poznatkov je pri nitraénom
Stiepeni hexametyléntetraminu tvorba cyklickych
nitraminov priaznivo ovplyvneni, v reakénej zme-
si, pritomnostou moéoviny, moéovinoformaldehy-
dovych kondenzdtov, resp. aj inych amidov kyselin
a ich derivédtov aplikovanych individuilne, alebo
v zmesiach viacerych ldtok. [¢s. autorské osvedce-

nie¢. 227 903,¢& 206 382 ,
7 905 & 227 906 &
11,8 213 5009 ,&

¢.2 2
227 9
2 1 4 3 1 1JMechanizmus pésobenia aditiv

v procese nitracného Stiepenia hexametyléntetra-
minu bol formou hypotézy naznafeny v dvoch
pracach [Cs. autorské osvedZenie &. 227
903 aé. 227 905 I

Podla tohto vyndlezu spdsob vyroby zmesi cyk-
lickych nitraminov nitra¢nym $tiepenim hexamety-
léntetraminu v prostredi vytvorenom kyselinou
octovou a acetanhydridom sa uskutocriuje tak, Ze
proces nitra¢ného $tiepenia prebieha v pritomnosti
tetrahydroimidazo[4,5-d]-imidazol-2,5(1H,3H)-
diénu, priddvaného do reak¢éného systému naraz,
alebo postupne v mnozstve 0,01 aZ 50,00 % hmot.,
s vyhodou v mnoZstve 0,47 az 30,00 % hmot.
vztiahnuté na hmotnost do reakcie braného hexa-
metyléntetraminu.

Vyhodou postupu za tzv: Bachmannovych pod-
mienok, podla vyndlezu, je zvySenie vytaZnosti
procesu, teda zvySenie vyuZitia metylénovej bazy
vychodiskového hexametyléntetraminu.

Z reakcie, v zmysle vyndlezu, rezultuje zmes
1,3,5-trinitro-1,3,5-triazacyklohexanu. (RDX),
1,3,5,7-tetranitro-1,3,5 ,7-tetraazacyklooktanu
(HMX) a 1,4-dinitro-tetrahydroimidazo[4,5-d]-
imidazol-2,5(1H,3H)-diénu (DINGU), ktord je
vhodnd pre vyrobu zmesi hexotolov, resp. oktolov
(Belgicky patentovy spis ¢. 863 738).

Ako vyplyva z prikladovej &asti tohto vyndlezu .

najvyssieho vyuZitia metylénovej bazy pre tvorbu
cyklickych nitraminov je dosiahnuté v nitrolyze
zmesi hexametyléntetraminu (HMT) s tetrahyd-
roimidazo[4,5-d]-imidazol-2,5(1H,3H)diénu
(GU) s obsahom posledne menovaného zhruba 0,5
aZ 5,0 % hmot. Ako vyplyva z price &s. autorské
osvedCenie ¢. . 2 2 9 9 6 | vyznaluji sa
zmesi uvedeného typu i stilostou voci aglome-
récii.
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Vy33i i¢inok, dosahovany v zmysle tohto vynéle-
zu, nebol v literatiire doposial popisany a doku-
mentuju ho nasledujice priklady.

Priklad 1 :

10 g hexametyléntetraminu s obsahom 0,32 %
hmot. vlhkosti (0,071 mol hexametyléntetraminu)
je rozpustenych v 17 ml 97,2% -nej kyseliny octo-
vej* (0,288 mol kyseliny octovej); tento roztok je
v daliom oznaleny ako ,,roztok A, Roztok B je
pripraveny rozpustenim 18 g dusi¢nanu aménneho
s obsahom 0,8 % hmot. vlhkosti (0,221 mol
dusi¢nanu aménneho) v 13 ml 98,3%-nej kyseline
dusi¢nej (0,306 mol kyseliny dusi¢nej) s obsahom
pod 0,1 % hmot. analytickej kyseliny dusitej.

Do nitraéného apardtu s vrtulovym miesadlom
a plasfovym chladenim, resp. ohrevom, je predlo-
Zenych 42 ml 99,8%-ného acetanhydridu (0,444
mol acetanhydridu). Za staleho mie3ania a teploty
v rozmedzi 50 aZ 55 °C sa po dobu 10 az 12 miniit
do predloZeného acetanhydridu siprudne ddvkuji
roztoky A a B. Poich naddvkovani sa teplota zmesi
zvysi na 70 az 72 °C a po dobu 30 minut udrzuje
v teplotnom rozmedzi do 76 °C. Potom je reakéna
zmes naliata do 180 ml vody 65 aZ 70 °C teplej
a rezultujica suspenzia je 30 minit refluxovana.
Po ochladeni na 20 aZ 25 °C je potom suspenzia,
filtrovand, produkt na filtri je premyty vodou do,
neutralnej reakcie filtrditu a sufeny pri 90 az
100 °C. Uvedeny postup je 4 krit opakovanys 10 g
zmesi hexametyléntetraminu s uréitym mnozstvom
tetrahydroimidazo[4,5-d]-imidazol-2,5(1H,3H)-
didnu. Vysledky jednotlivych nitrolyz prezentuje
tabulka ¢islo 1.

Priklad 2

Postupuje sa ako v priklade 1, ale s tym
rozdielom, Ze sa pouzije navdzka 9,5 g hexamety-
léntetraminu (0,067 mol HMT). Dalsi postup je
taky, Ze k predloZenému acetanhydridu je prida-
nych 0,5g tetrahydroimidazo[4,5-d]-imidazol-
2,5(1H,3H)-diénu, a aZ potom je zaéaté s ddvko-
vanim roztokov A a B. Vznika 11,9 g produktu
s obsahom 12,4 % hmot. 1,3,5,7-tetranitro-
1,3,5,7-tetraazacyklooktanu (HMX) a 0,84 %
hmot. 1,4-dinitro-tetrahydroimidazo[4,5-d]-imi-
dazol-2,5(1H,3H)-diénu  (DINGU). VytaZok
DINGU robi 12,25 % oproti teérii, vytazok HMX
7,31 % a RDX 68,90 % oproti tedrii. Vyuzitie
metylénovej bazy HMT je 39,3 % oproti tedrii.
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Tabulka 1
Obsah . Pogiatky Obsah zloziek Vytazok Vytazky z]c’)z_l_ek Vyuz’me me-
Ivkolurilu Mnozstvo teplot v produkte DINGU oproti tedrii tylénove;j
gly produktu ploty (% hmot.) YOV (% hmot.)  bdzy v HMT
v HMT @) topenia oproti tedrii oproti terii
(% hmot.) O mmx pINGU (% hmot) yvx  RDX (% hmot.)
0,00 11,8 197,0 3,8 0,00 0,00 2,13 71,84 37,34
0,47 14,8 188,0 . 9,2 0,33 65,79 6,47 85,19 46,91
1,03 15,1 191,0 7,3 0,66 59,45 5,25 88,93 47,96
4,85 14,4 198,0 4,1 2,08 37,90 2,90 89,90 46,88
30,00 11,6 1920 4,8 4,30 10,20 3,61 95,56 50,19
PREDMET VYNALEZU
Sposob vyroby zmesi cyklickych nitraminov didvaného do reakéného systému naraz, alebo
nitraénym $tiepenim hexametyléntetraminu v pro- postupne v mnozstve 0,01 ai 50,00 % hmot.,
stredi vytvorenom kyselinou octovou a acetanhyd- s vyhodou v mnoZstve 0,47 aZ 30,00 % hmot.
ridom, vyznalujici sa tym, Ze proces nitrainého vztiahnuté na hmotnost do reakcie braného hexa-
$tiepenia sa uskuto&iiuje v pritomnosti tetrahydro- metyléntetraminu.

imidazo-[4,5-d]-imidazol-2,5(1H,3H)-diénu, pri-
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