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Vyndlez sa tjké spdsobu vyroby zmesi
cyklickych nitraminov s prevladajieim
obsahom 1, 3, 5, 7 - tetranitro- 1, 3, 5,
7 - tetraazacyklookténu nitroljzou hexame-
tyléntetraminu v prostredi kyseliny octo-
vej a acetanhydridu za pritomnosti modovi-
ny. Tato zmes Je v technickej praxi Zia-
danym zdrojom oktogénu oznadovaného kédom
HMX, resp. Je uplatnitelhd pre zvlaStne
aely.
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Vynélez riesi spdsob vyroby zmesi eyklickych nitraminov s prevlédajicim obsahom

1,3,5,7-tetranitro-1,3,5,7-tetraaZacyklookténu, nitradnym 3tiepenim hexametylentetrami-
nu v prostredi, vytvorenom kyselinou octovou a a&etanhydridom, pridéom podmienky reakcie
sfi volené tak, %e pozitivne ovplyvhujl vytaiok reakcie.

Na vznik cyklickych nitraminov pri nitrolyze hexametylentetraminu priaznivo vpliva
pritomnost niektorych zluéen;n v reakdnej zmesi. Znéme Je pozitivne pdsobenie formalde-
hydu, paraformaldehydu a/alebo dusidnanu aménného, to je realizécia nitra&ného étiépenia'
hexametylentetraminu za tzv. Beckmannovych podmienok. PédIa najnovéich poznatkov tvorbu
cyklickych nitraminov v nitrolyzalnej smesi priaznivo ovplyviujeiaj pritomnost modoviny
a/alebo moéovinéformaldehydovich kondenzétov, resp. aj injych amidov kyselin a ich deriva-
tov ( &8, autorské osveddenie &« cee ses = FV 7398-79, ves see = PV 8034-79,

8o see aee = WV 3304-80. 8e aas 2'; PV5632-80 8 84 ses soe = PV 5905-80) Mechanizmus

pbsobenia tychto aditiv v procese nitraéného Stiepenia hexametylentetraminu bol formou

‘hypotézy naznaéeny v dvoch pracach (: ¥s. autorské osveddenie &. see eoo = PV 7398-79 a

e wee see = FV 3304-60)

v citovanych pracach bola modovina a/alebo moéovinoformaldehydove kondenzaty, resp..
ich amidy kyselin a ieh- derivéby, aplikované pri syntéze tecﬁnicky gistych cyklickych
nitraminqv, konkretne-155,5,—trinitro-l,5,5,-triazacyklohexéﬁu, nazyveného tié% hexogen,
1,5,5,7-tetranitro-1;5,5,7-tetraazacyklookténu, nazyvaﬁého tiés oktdsen, a/alebo 1,5-
endometylén-3,7-dinitro-1,3,5,7~tetraazacyklookténu, oznalovaného kodem DPT. '

Tento vynélez pojednéva o sstobé vyroby. zmesi cyklickjych nicraminov‘s prevladaju~- .
cim obsahom 1,3,5,7-tetranitro-1.3,5,7-tetraazacyklookténu nitraénym Stiepenim hexame~
tylentetraminu v prostredi, vytvorenom kyselinou octovou a acetanhydridom, pridom proces
nitrolyzy sa uskutodhuje v pritohnésti modoviny, pridévanej do reakiného systému naraz
alebo postupne, v mno%stve 0,05 a% 12,00 % hmot., s vjhodou v mno¥stve 0,49 a% 9,90 %
hmot., na hmotnost do reakcie braného hexametylentetraminu.

Vjhodou postupu podla tohto vyndlezu je. zvySenie vytainosti procesu, teda zvySenie
vyu?itia metylénove] bazy vychodiakbvého hexametylentetraminu. V éripade vyrbby zmesi

‘nitraminov titulného’typn, ktoré je v technickej praxikndjvyhodnsjéim zdrojom ok togénu,
nebol tento vyss1 G¥inok v literatire opisany a je dokumentovany nésledujlcimi prikladmi

prevedenia. | R S - N
Priklad 1 ‘ t
Ako nitrétor Je aplikovany valcovy ‘resktor o vnutornom priemere 71 mm, celkove]
vyéke 172 mn a s doom o vyske gulove] vyseée 29 mm. Reaktor je opatreny vrtulovim mie-
Sadlom, teplomerom, tromi byretami a‘plééfovym chladenim, resp.vyhrievénim. _
Do predloZenych 75 ml kyseliny octqvejv97,é %-nej. 1;5 ml acetanhydridu 96,8 %-ného
a‘1,7 g paraformaldehydu o teplote topenia 178 a 181 °c je za mieSania pri teplote 44 a¥
46 °C,ﬂpo dobu 14 mindt, sdprudne ( proporciondlne) z troch byriet dévkované: roztok
10,1'5 hexametylentetraminu ( obsah vlhkesti 0,217 % hmot.) v kyseline octovej, roztok
8,7 & dusilnanu aménného ( obsah vlhkosti O,}l % hmot.) v 99,15 %-neJ kyseline dusidne]
a 24 ml ‘acetanhydridu. Po dddévkovéni sa k reak®ne] zmesi Jednorézovo pridd 6 ml acetan;
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hydridu a realizuje sa 15 minlitové dorgagovanie pri teplote 45 ~ a¥ 47 °%. Po tejto

operécii je z dvoch byriet proporciondlne po dobu 13 minit, pri tebloto 44 a¥ 47 °C
nadévkované: 44 ml dcetanhydridu a roztok 13,2 g dusidnanu ambuného v 9,5 ml kyseliny
dusidnej. Po dodévkovéni a 60 minitovom doreagovini pri teplote 45 a% 47 °C sa k reak-
Snej zmesi pridé 35 ml vody 82 °C teplej. Reakdné zmes takto zriedend sa 30 mindt refle-
xuje, zriedi sa 100 ml vody a ochladi sa na 18 °c. Produkt izoiovan& filtraciou se

prémyje 50 ml vody, potom zas 50 ml cca 5 %wnej &pavkovej vody a nakoniec dvakrdt 50 mt
vody 70 a% 80 °C teplej. Rezultuje 13,96 gvzmesi nitraminov, obsahujicej 73,06 % oktogénu,
vitatek gini 47,87 % oktogénu a 23,54 % hexogénu oproti tedrii,. 8o predstavuje 43,68 %- ,

né vyuZitie metylénovej bézy hexametyléntetraminu.
Priklad 2

Postupuje sa ako v priklade 1, len s tym rozdielom, %e rbztok-hexamotyléntétraminu
v kyseline octoved obsahuje 0,05 g modoviny a prvé i druhé dévkovanie roztokov do'nitro-
lyzadnej zmesi trva 15 minit. Rezultuje 15,34 g zmesi nitraminov, obsahuducej 80,22 % hmot. 
oktogénu. Vitatok &ini 57,75 % oktogénu a 18 99 % hexosenu oproti teorii, &o predstavuje
47,99 %-né vyuiitie metylénove]j bazy.

Priklad 3

Postupuje se ako v priklade 1, 1§n s'tym rozdielom, %e je aplikované kjéelina
octovd ladové, destilovany acetanhydrid ( frakcia o teplote varu 137,5 a¥ 139,0 c),
prvé davkovanie roztokov trvéa 14 a druhé 10 minut, pri teplote 43 a% 46 °C. Z realizécie ‘
nitroljzy bez pritomnosti moéoviny rezultuje 14,52 g zmesi nitraminov s obsahom 81,18 % '
hmot. oktogénu. VytaZok éini 55,33 % oktogénu a 17,09 % hexogénu, %o~ predstavuje 45,43 %~
né vyuiitie metylénovej bézy hexametyléntetraminu.

Priklad 4

Postupuje se ako v priklade 1; s kvalitou kyselihy octovej a acetanhydridu sko v - -
priklade 3, s prvym dévkovéanim roztokov do nitrolyzadnej zmesi po dobu 11 minut pri teélo- o
te 43 aZ 45 % s druhym dévkovanim po dobu 10 minut pri teplote 44 aZ 46 °c. Pred druhym
dévkovénim roztokov sa k reaklnej zmesl jednorézovo prida 0,05 g modoviny. Rezultu;e
15 86 g zmesi nitraminov s obsahom 85,21 % hmot.. oktogénu V#Eaiok &ini 63,42 % oktogénu
a 14,68 % hexogénu oproti teérii, o predstavuae 49, 62 p-né vyuZitie metylenovea bézy

hexametyléntetraminu.
Priklad 5

Postupuje se ako v priklade 1, ale je vynechané d4vkovanie 24 ml aceﬁanhydridu'(prvé
davkovanie roztokov). Kvalita surovin je ako v priklade 1, len aplikované.kyselina octova
mé& koncentraciu 99,1 % hmot. Z nitrolyzy bez pritbmnosti moéaviny rezultuje 10,5 g zmesl
nitraminov s obsahom 7-,62 % hmot. omtogénu. Vitalok &ind 3?,28 % oktogunu a 16, 02 % hexo- -
génu oproti tebdrii, o predstavuje 52,85 %-né vyufitie metylénovej bézy hexametylentetra-

minu,
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Post@bu;]e se ako v priklade 5 a v priklade 1, len s tym rozdielom, %e paraformal=-
déhyd Je: nahradeny 1,0 g modoviny. Rezultuje 12,3 g zmesi nitraminov s obsahom 70,14 %
hmot. oktogénu a 1,352 % hmot. 1,5-endometilén—3,7-d.initro-1,5,5,.7-tetraaiacyklookténu.
Vytafok &ini 40,49 % oktogénu, 22,01 % hexogénu a 1,03 % DPT oproti teérii, o predstavuje
38,86 %-né vyulitie metylénove;'jv'bézy hexamqtyléntetra’.minu. ’

"PREDMET VYINALEZU

Spdsob vyroby zmesi cyklickych nitraminov s prevladajidéim obsshom 1,3,5,7-tetranitro-
1.3,5,?~ﬁ§ﬁruzacyklookténu nitraén&m Stiepenim hexamatyléntetraminu v prostredi, vytvo-
reném kyselinou octovou a acetanhydridom, vyznadujlci sa tym, %e proces nitroljzy sa
uskutodiuje v pritomnosti modoviny, prid.&vane;j do reakdného systému naraz alebo postupne,
v mnoisﬁve 0,05 aZ 12,00 % hmot., ‘s vyhodou v mno¥stve 0,49 a¥ 9,90 % hmot., na hmotnost

do reakcie braného hexametyléntetraminu,
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