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Vynalez pojedndva o vyrobe 1,3,5-trinitro-
-1,3,5-triazacyklohexdnu nitrolyzou hexame-
tyléntetraminu v dymavej kyseline dusitnej,
pri om je v procese vyroby do reakéného
systému pridany postupne alebo naraz di-
kyandiamid v mnoZstve 0,01 aZ 15 % hmot.
na hmotnost navdZku hexametyléntetrami-
nu. Postup podla vyndlezu zvy3uje ekono-
miku a- bezpetnost vyroby 1,3,5-trinitro-
-1,3,5-triazacyklohexanu.

235560



235560

3

Vynélez sa tyka spdsobu vyroby 1,3,5-tri-
nitro-1,3,5-triazacyklohexdnu nitrolyzou he-
xametyléntetraminu v prostredi Kkyseliny
dusitnej za pritomnosti dikyandiamidu v
reakCnej zmesi.

Podla najnov3ich poznatkov je vytaZnost
a bezpetnost procesu nitraného Stiepenia
a/alebo nitracie aminov, respektive amidov,
na cyklické nitraminy priaznivo ovplyvnend
pritomnostou mocoviny, mocovinoformalde-

hydovych kondenzdtov, aminoguanidinsulfa- -

tu alebo tetrahydroimidazo[4,5-d]imidazo6l-
-2,5(1H,3H)didnu v prisludnej reakcnej
zmesi (vid na pr. &s. autorské osvedCenia
8. 206 382, 213509, 214 311 a dalSie). Prav-
depodobny mechanizmus pdésobenia niekto-
rych z uvedenych aditiv bol diskutovany v
niekolkych préacach, na pr. v €s. autorskom
osvedfeni ¢. 206 382; jednd sa v podstate o
katalyzatory tretej generacie.

Podla tohto vyndlezu spodiva splsob vy-
roby 1,3,5-trinitro-1,3,5-triazacyklohexanu v
nitrolyze hexametyléntetraminu dymavou
kyselinou dusié¢nou za pritomnosti 0,01 aZ
15 % hmot. dikyandiamidu, s vyhodou za
pritomnosti 0,2 aZ 14,1 % hmot. dikyandi-
amidu v reakénej zmesi, poCitané na hmot-
nost navazku hexametyléntetraminu, pri
tom dikyandiamid je do reak&ného systému
priddvany postupne alebo naraz.

Vyhodou tohto vyndlezu je predovSetkym
zvySenie vytaZnosti procesu nitrolyzy, pri
dom toto umoZiiujice aditivum je technic-
ky dostupné. Menej vyraznym vy38im ucin-
kom vyndlezu je zvySenie stability nitroly-
zaénych zmesi, ¢omu koreSponduje zvy3e-
nie bezpefnosti procesu vyroby.

Vy33i adinok, dosahovany v zmysle tohto
vyndalezu, nebol doposial v literatire popi-
sany; je dokumentovany nasledujicimi pri-
kladmi, ktoré vSak v Zladnom pripade ne-
vyluéuja moZnu variabilitu spésobu vyroby
podla tohto vyndlezu.

Priklad 1

Do 710 objem. dielov kyseliny dusitnej
96,1% o obsahu 0,3 % hmot. analytickej ky-
seliny dusitej, ochladenej na teplotu 9 az 12
stupiiov Celsia, je za dobrého mieSania a
chladenia vnéaSanych 100 hmot. dielov he-
xametyléntetraminu tak, aby teplota reakc-
nej zmesi pri tejto operdcii bola 14 aZz 17 °C.
Po 25 minttovom doreagovani pri teplote
17 aZ 19°C je nitrolyzatnd zmes tenkym
pradom naliatd do 3000 objem. dielov 55
aZ 60°C teplej vody, rezultujica suzpenzia
je po 30 minttovom mieSani filtrovand a
kolaé na filtri premyty 4X po 100 objem.
dielami vody. Surovy 1,3,5-trinitro-1,3,5-tri-
azacyklohexan je potom suSeny 3 hod. pri
90 °C.

Postup je opakovany s pouZitim hexame-
tyléntetraminu, ktory obsahuje dikyandi-
amid; rezultujace vysledky st shrnuté do
tabulky ¢. 1.

Pomocou neizotermickej diferencnej ter-
mickej analyzy (DTA) pracujlcej s linear-
nou rychlostou vzostupu teploty 5 K . min~},
meriacim rozsahom 1 mV na 3kélu stupnice
a navazkami 80 aZ 90 mg vzorky je stano-
veny pociatok endotermy topenia a pikova
teplota endotermy topenia (to je poCiatok
exotermického rozkladu) nitrolyzami ziska-
ného surového 1,3,5-trinitro-1,3,5-triazacyk-
lohexdnu. Vysledky s tieZ shrnuté do ta-
bulky &. 1.

Na béze principu izotermickej diferent-
nej termickej analyzy sd pre nitrolyzatné
zmesi s nulovym obsahom a s obsahom 0,7
perc. hmot. dikyandiamidu na hmotnost na-
vdZku hexametyléntetraminu Specifikovaneé
indukéné periody rozkladu pri teplote 51,2
--0,6 °C: pri reak&nej zmesi bez aditiva za-
¢ina exotermickd dekompozicia po 2011 s,
pri nitrolyzaénej zmesi s aditivom po 2106
sekundach.

Tabulka 1
Prehlad vysledkov z prikladu 1

MnoZstvo ddvkovaného

Vytazky 1,3,5-trinitro-1,3,5-

Vysledky DTA

dikyandiamidu -triazacyklohexédnu pociatok pik endotermy
hmot. diely % hmot. na hmot. diely % oproti endotermy topenia {°C)
néavaZzok HMT tedrii topenia (°C)
0,0 0,0 1115 70,33 187,7 193,1
0,2 0,2 113,5 71,59 188,2 193,2
0,7 0,7 115,4 72,54 189,2 193,6
1,0 1,0 115,5 72,79 189,9 193,7
3,0 3,0 111,5 70,33 191,7 193,9

Pozndmka: HMT = hexametyléntetramin
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Priklad 2

Je postupované ako v priklade 1, len ky-
selina dusiéna je do reakcie brand v mnoZ-
stve 1500 objem. dielov, a reakénd zmes je
naliatd do 6400 objem. dielov vody. Z tohto
postupu rezultuje 109,4 hmot. dielov 1,3,5-
-trinitro-1,3,5-triazacyklohexdnu, €o je 69,0
percentny vytaZok oproti teorii.

Postup je opakovany s tym, Ze pred vlast-
nym davkovanim hexametyléntetraminu je
v kyseline dusitnej za teploty 8 aZ 10°C

rozpustenych 14,1 hmot. dielov dikyandi-
amidu. Rezultuje 114,9 hmot. dielev 1,3,5-
-trinitro-1,3,5-triazacyklohexdnu, ¢o je 72,2
percentny vytaZok oproti tedrii.

Pomocou DTA ako v priklade 1 je u pro-
duktu z nitrolyzy bez aditiva ndjdeny pocia-
tok endotermy topenia 186,6 °C a jeho pik
pri 191,9°C. Rovnakym spdsobom je u pro-
duktu z reakcie za pritomnosti dikyandiami-
du néajdeny poéiatok endotermy topenia pri
189,7 °C a jeho pik pri 193,6 °C.

PREDMET VYNALEZU

Spoésob vyroby 1,3,5-trinitro-1,3,5-triaza-
cyklohexdnu nitrolyzou hexametyléntetra-
minu v kyseline dusi€nej, vyznalujici sa
tym, Ze sa v procese vyroby prida do reaké-

ného systému postupne alebo naraz dikyan-
diamid v mnoZstve 0,01 aZ 15 % hmot., s
vyhodou v mnoZstve 0,2 aZ 14,1 % hmot. na
hmotnost navdZku hexametyléntetraminu.
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