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Description
Titre de l'invention : Procédé de fabrication de I’anion pentazolate a
I’aide d’un oxydant a I’iode hypervalent

Domaine technique
[0001]  La présente invention propose un procéd€ de fabrication de 1’anion pentazolate
(cyclo-Ns) mettant en ceuvre un oxydant a I’iode hypervalent. L’anion pentazolate a la

formule reproduite ci-dessous.
[0002] [Chem.1]
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[0003]  La présente invention concerne également la préparation d’une composition
énergétique a partir de ’anion pentazolate obtenu.
Technique antérieure

[0004]  Larecherche de nouvelles charges énergétiques, oxydantes ou explosives, a €té
réalisée jusqu’a présent par la fonctionnalisation de structures carbonées avec des
groupements explosophores, par exemple du type azoture (N3), nitrates (O-NO,) ou ni-
tramines (N-NQO,). Cette approche atteint aujourd’hui un plafond en termes d’énergie
interne. Il est donc souhaitable de trouver de nouvelles molécules a haute densité
énergétique. A ce titre, ’anion pentazolate a €t€ identifié dans la littérature comme un
composé prometteur, aussi bien pour des applications civiles de propulsion que mi-
litaires. La préparation de I’anion pentazolate a été décrite pour la premiere fois en
2017 par le groupe de Zhang [Science, 2017, 355, 374-376]. Dans ces travaux, il a été
proposé de réaliser une oxydation d’un arylpentazole phénolique a I’aide d’un systeme
oxydant a base d’un dérivé organométallique au fer(Il) et d’acide métachloroper-
benzoique (m-CPBA) en exces. La mise en ceuvre du peracide m-CPBA pose
néanmoins des problémes de sécurité et met en ceuvre une purification relativement
complexe par chromatographie sur gel de silice. Il est €également souhaitable
d’améliorer le caractere reproductible de cette synthese ainsi que les rendements
obtenus qui sont de I’ordre de 5% a 15%.
Exposé de l'invention

[0005]  L’invention concerne un procédé de fabrication de I’anion pentazolate, comprenant
au moins :

- une oxydation d’un arylpentazole phénolique par un oxydant a I’iode hypervalent



[0006]

[0007]

[0008]

[0009]

[0010]

en présence d’une base,

ledit oxydant a I’'iode hypervalent étant de formule générale A-B ou le groupement A
désigne un cycle benzénique, et le groupement B est une structure comprenant un
atome d’iode hypervalent ayant I’une des deux formules B1 ou B2 ci-dessous :
[Chem. 2]

[Chem.3]
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avec *- désignant dans les formules B1 et B2 la liaison de 1’atome d’iode hypervalent
au cycle benzénique A,

dans la formule B2, R, et R, étant identiques ou différents et choisis indépendamment
I’un de ’autre parmi : **-OCOR, **-OR, ou R désigne une chaine alkyle comprenant
entre 1 et 4 atomes de carbone, linéaire ou ramifiée, ou R, étant **-OH et R, étant
**%-OTs avec Ts désignant un groupement tosyle, ou **- désigne la liaison de I’atome
d’oxygene a I’atome d’iode hypervalent.

Dans la suite I’expression « oxydant a I’iode hypervalent » sera désignée par
« oxydant » pour des raisons de concision.

La base permet de déprotoner la fonction —OH de I’arylpentazole phénolique afin que
I’oxydation se produise. Dans la formule B2, R, et R, sont avantageusement
identiques.

L’invention est remarquable en ce qu’elle propose d’utiliser un oxydant particulier
pour obtenir 1’anion pentazolate a partir d’un arylpentazole phénolique, en
s’affranchissant en particulier de I’emploi du m-CPBA de I’art antérieur. L’invention
fournit ainsi une synthese plus sécuritaire, ainsi que des rendements reproductibles.
L’oxydant mis en ceuvre permet également de simplifier la purification par rapport a
I’art antérieur en rendant possible une simple extraction liquide-liquide pour éliminer
les restes d’oxydant, ce qui permet d’envisager une montée en échelle de production.

Dans un exemple de réalisation, I’oxydation est réalisée dans un solvant comprenant
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I’hexafluoroisopropanol (HFIP) et au moins un composé choisi parmi les alcools ou
1’acétonitrile.

L’emploi de ce solvant permet d’améliorer le rendement de formation de 1’anion
pentazolate car il facilite la dépolymérisation de 1’oxydant, activant ainsi I’oxydation
de I’arylpentazole phénolique.

On peut en particulier réaliser I’oxydation dans un solvant comprenant
I’hexafluoroisopropanol et du méthanol (MeOH).

On peut plus généralement réaliser I’oxydation dans un solvant perfluoré qui peut
étre différent du HFIP comme dans le trifluoroéthanol (TFE). D’une maniere générale,
I’oxydation peut €tre réalisée dans un mélange d’un alcool, tel que le méthanol
(MeOH), et de solvant perfluoré ou d’acétonitrile.

Dans un exemple de réalisation, le groupement B est de formule B1.

Ce type d’oxydant permet de limiter la génération de sels contaminants par rapport a
I’emploi du groupement de formule B2, simplifiant davantage encore 1’isolation et la
purification de 1’anion pentazolate obtenu.

Dans ce cas, I’oxydant peut en particulier étre I’iodosylbenzene (PhIO) dont la
formule est fournie ci-dessous.

[Chem.4]

Dans un exemple de réalisation, le groupement B est de formule B1 et I’oxydation
est réalisée dans un solvant comprenant 1’ hexafluoroisopropanol et au moins un
composé choisi parmi les alcools ou I’acétonitrile.

Cette caractéristique permet avantageusement d’obtenir un rendement de formation
de I’anion pentazolate particulicrement €levé par rapport aux rendements des
techniques de 1’art antérieur, pouvant aller jusqu’a plus de 50%.

En variante, le groupement B est de formule B2 et peut présenter la formule générale

ci-dessous.



[0021] [Chem.5]
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[0022]  La chaine alkyle R qui peut faire partie intégrante des substituants R, et R, décrite
plus haut peut &tre non substituée.

[0023]  Selon un exemple, le groupement B est de formule B2 avec R; et R, identiques et
désignant chacun **-OCOMe ou **-OMe, ou Me désigne un groupement méthyle.

[0024]  En particulier, I’oxydant peut étre le diacétate d'iodobenzene (PIDA) dont la formule
est fournie ci-dessous.

[0025] [Chem.6]
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[0026]  D’autres groupements de formule B2 sont envisageables avec par exemple R; et R,
identiques et désignant chacun **-OCOBu, ou rBu désigne un groupement ter-
tiobutyle.

[0027] Selon une autre variante, on peut utiliser le réactif de Koser comme oxydant, dont la

formule est fournie ci-dessous, avec Ts correspondant au groupement tosyle :

[Chem.7]

[0028]  Quelle que soit sa structure, I’oxydant peut &tre obtenu, par des techniques connues

en soi, par exemple a partir de 1’halogénure d’aryle correspondant ou d’un dérivé
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aromatique simple. Les deux équations ci-dessous illustrent, dans le cadre d’un
exemple, ces deux voies de synthese pour la formation de 1I’oxydant PIDA.
[Chem.8]

Voiel: CgHyl + CH.C0.H + CH.COH = CHHOLCH), + H,0
Vole2r CH, + 1, + 2CH.COH + KS,0, = CHJHO.CCH), + K
+ H.50, + KHSO,

Dans un exemple de réalisation, la base comprend au moins un composé choisi parmi
: un hydroxyde alcalin, un hydroxyde alcalino-terreux, un hydroxyde d’un métal,
I’hydroxyde d’ammonium, un hydroxyde d’ammonium quaternaire, un carbonate
alcalin ou un mélange de ces composés.

L’emploi d’une base comprenant un ion hydroxyde est avantageuse car elle limite la
génération de produits contaminants par rapport a I’emploi de bases du type carbonates
alcalins. L’emploi de bases carbonates demeure néanmoins dans le cadre de
I’invention.

En particulier, la base peut €tre I’hydroxyde de sodium (NaOH). En variante ou en
combinaison, la base peut comprendre de I’hydroxyde de lithium (LiOH), de
I’hydroxyde de potassium (KOH), de ’hydroxyde de calcium Ca(OH),, de
I’hydroxyde de magnésium Mg(OH),, de ’hydroxyde d’aluminium Al(OH);, ou de
I’hydroxyde de baryum (Ba(OH),).

L’ oxydation peut €tre réalisée par mise en ceuvre des €tapes successives suivantes :

- dissolution de la base dans un alcool, par exemple dans le méthanol, a une premiere
température comprise entre 10°C et 30°C, par exemple a température ambiante (20°C),

- ajout d’un solvant perfluoré, par exemple HFIP ou TFE, et/ou d’acétonitrile, cet
ajout étant effectué a la premicre température,

- refroidissement du mélange a une deuxi¢me température inférieure a la premicre
température et comprise entre -60°C et -20°C, par exemple €gale a -40°C,

- ajout, a la deuxieme température, de 1’arylpentazole phénolique et de 1’oxydant,
I’oxydant étant ajouté par portions,

- agitation du mélange obtenu a la deuxieme température pendant une durée comprise
entre 8§ heures et 48 heures, par exemple pendant 24 heures,

- remontée progressive de la température du mélange, par exemple jusqu’a la
premicre température, avec au moins un palier a une troisicme température supérieure
a la deuxieme température et inférieure a la premicre température, la troisicme tem-
pérature étant comprise entre -40°C et 0°C, par exemple €gale a -20°C, et maintien a
cette troisieme température pendant une durée comprise entre 8 heures et 48 heures,
par exemple 24 heures, et éventuellement avec un palier supplémentaire a une

quatricme température supérieure a la troisieme température et inférieure a la premicre
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température, la quatricme température étant comprise entre -20°C et 20°C, par exemple
a 0°C, et maintien a cette quatrieme température pendant une durée comprise entre 8
heures et 48 heures, par exemple 24 heures.

L’oxydant est présent a raison d’au moins un équivalent, par exemple entre un et
cinq équivalents, voire entre deux et quatre équivalents, préférentiellement environ 3
équivalents, par rapport a1’ arylpentazole phénolique. La base est présente a raison
d’au moins un équivalent, par exemple entre un et cing équivalents, par rapport a
I’arylpentazole phénolique. Les quantités relatives sont prises avant le début de
I’oxydation.

L’arylpentazole phénolique peut étre obtenu par des techniques connues en soi. Il
peut, d’une maniere générale, avoir la structure chimique suivante :

[Chem.9]
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Dans la formule ci-dessus, R; et R, sont identiques ou différents et choisis indé-
pendamment 1’un de I’autre parmi : les chaines alkyles comprenant entre 1 et 4 atomes
de carbone, linéaires ou ramifiées, non substituées ou substituées par un groupement
alcoxy en C; ou C, ou par une dialkylamine. R; et R, sont de préférence non substitués.
R; et R4 peuvent €tre chacun un groupement méthyle ou éthyle.
Dans un exemple de réalisation, I’oxydation est réalisée dans un solvant et le procédé
comprend en outre successivement :
- une élimination du solvant,
- une extraction liquide-liquide, a I’aide d’un solvant d’extraction, pour
éliminer les restes d’oxydant,
- une élimination du solvant d’extraction, et
- une extraction sélective de ’anion pentazolate apres cette €limination, I’anion
pentazolate étant sélectivement extrait dans un milieu liquide comprenant 1’un
au moins de I’éthanol, I’acétonitrile ou I’acétone, ou un mélange de ces
CcOmposes.
L’invention permet avantageusement une s€paration simple de I’anion pentazolate
des autres compos€s présents, tels que le chlorure de sodium (NaCl) qui peut provenir

de I’étape de génération de I’arylpentazole phénolique précédant I’oxydation. Cette ex-
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traction sélective peut €tre réalisée a température ambiante (20°C). On peut de

préférence utiliser 1”acétonitrile et/ou 1’acétone pour réaliser cette extraction sélective.
L’invention vise également un procédé de fabrication d’une composition énergétique,

comprenant au moins la fabrication de 1’anion pentazolate par le procédé décrit plus
haut, et le mélange de I’anion pentazolate ainsi fabriqué a un liant pour obtenir la com-
position €nergétique.

Breve description des dessins

[Fig.1] La [Fig.1] est un résultat d’analyse par chromatographie ionique réalisé apres
mise en ceuvre d’un exemple de procédé selon I’invention, cette figure met en évidence
la présence de 1’anion pentazolate.

[Fig.2] La [Fig.2] est un résultat d’analyse par RMN N avec étalonnage externe au
NH,CI réalisé€ apres mise en ceuvre d’un exemple de procédé selon I'invention.

[Fig.3] La [Fig.3] est un résultat d’analyse par calorimétrie différentielle a balayage
réalisé apres mise en ceuvre d’un exemple de procéd€ selon I’invention.

Exemples

Préparation du précurseur du type arylpentazole (réduction catalytique du
2,6-diméthyl-4-nitrophénol)

Dans un tricol de 1 L, le palladium sur charbon (Pd/C, 10% massique, 240 mg) est
mis en suspension dans 44 mL d’eau distillée puis le systeme est placé sous un
balayage d’argon. Une solution formée de borohydrure de sodium (NaBH,) (4,54 g,
120 mmol) dans 100 mL d’une solution 0,1 N d’hydroxyde de sodium (NaOH) est
ajoutée goutte a goutte (pendant environ 20 minutes) a température ambiante (20°C).
Une solution formée de 2,6-diméthyl-4-nitrophénol (10,00 g, 60 mmol) dans 360 mL
d’une solution aqueuse NaOH 1N (solution chauffée a 40°C pour faciliter la solubi-
lisation) est alors ajoutée au goutte a goutte (pendant environ 60 minutes). Le milieu
réactionnel est agité a température ambiante pendant 4 heures puis filtré sur célite
(lavages avec de I’eau). Une solution aqueuse d’acide chlorhydrique (HCI) 3N (400
mL) est ajoutée au filtrat puis ce dernier est lavé avec 3*100 mL d’acétate d’éthyle
(AcOEt). La phase aqueuse est concentrée (~ 80 mL) puis 100 mL d’une solution HCl
37% sont ajoutés. La solution est placée au réfrigérateur une nuit puis le précipité est
filtré. Ce dernier est dissous dans 200 mL d’eau distillée puis cette solution est neu-
tralisée par ajout d’hydrogénocarbonate de sodium (NaHCO;) jusqu’a pH~7/8. La
phase aqueuse est extraite par 3*100 mL d’ AcOEt puis les phases organiques réunies
sont séchées sur du sulfate de magnésium (MgSO,), filtrées et évaporées a sec. Le
produit est obtenu sous la forme d’un solide violet correspondant a la
3,5-diméthyl-4-hydroxyaniline (7,35 g, 91%).

Préparation du précurseur du type arylpentazole (diazotation puis azoturation)



[0055]  Dans un tricol de 250mL, la 3,5-diméthyl-4-hydroxyaniline (3,00g, 22mmol, 1 éq.)
est dissoute dans 17mL de tétrahydrofurane (THF) puis la solution est refroidie a -5°C.
On ajoute une solution de HCI1 37% (3,25mL, 40mmol, 1,8€q.) au goutte a goutte en
maitrisant I’exothermie. Une solution de nitrite de sodium (NaNO,) (1,59 g, 23mmol,
1,05 éq.) dans 8 mL d’un mélange MeOH/H,O (1/1 v/v) est alors ajoutée au goutte a
goutte en conservant la température du milieu réactionnel en dessous de -2°C. Apres la
fin de I’ajout, le milieu réactionnel est agité a -5°C pendant 30 minutes puis refroidi a -
40°C. On ajoute 75 mL d’un mélange MeOH/heptane (1/2 v/v) préalablement refroidi
a -40°C en une fois puis on augmente 1’agitation pour créer une émulsion. Une solution
préalablement refroidie a -40°C d’azoture de sodium (NaN;) (1,50g, 23 mmol, 1 éq.)
dans 8 mL d’un mélange MeOH/H,O (1/3 v/v) est alors ajoutée au goutte a goutte.
Apres 15 minutes d’agitation a -40°C, la solution est filtrée sur un fritté double
enveloppe maintenu a -40°C. Le produit arylpentazole phénolique est obtenu sous la
forme d’un solide violet et conservé dans un flacon plastique a -196°C. Une analyse
par RMN 'H (400MHz, CD;OD) montre généralement un ratio ArNs/ArN; d’environ
9/1.

[0056]  Oxydation pour la génération de I’anion pentazolate

[0057] A une solution de NaOH (0,44 g, 11 mmol) dans 30 mL de MeOH on ajoute 30 mL
de hexafluoroisopropanol (HFIP) puis ce mélange est refroidi a -40°C. Le précurseur
arylpentazole phénolique, conservé a -40°C, est alors ajouté en une fois. L’oxydant io-
dosylbenzene (PhIO) (2,42 g) est ajouté par portions puis le milieu réactionnel est agité
24 heures a -40°C puis laissé remonter lentement a température ambiante (20°C). Les
solvants sont évaporés a sec puis le résidu est repris avec 100 mL d’un mélange H, O/
AcOEt (1/1 v/v). La phase aqueuse est lavée avec 3*20 mL d’AcOEt puis évaporée a
sec (co-évaporation avec de I’éthanol). Le solide ainsi obtenu est analysé par spec-
trométrie de masse haute résolution (HRMS), ionisation chimique (CI) et RMN “N
pour confirmer la présence de 1’anion pentazolate. Le taux massique moyen constaté
est d’environ 5-10% en azote et le contaminant majoritaire est du NaCl.

[0058]  Le schéma réactionnel ci-dessous résume le procédé de synthése de 1’anion
pentazolate mis en ceuvre dans cet exemple.

[0059] [Chem.10]
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[0060]  Purification de I’anion pentazolate

[0061]  Le solide obtenu précédemment apres 1’oxydation (~ 1 g) est mis en suspension dans



[0062]

[0063]

[0064]

[0065]

[0066]

100 mL d’un solvant anhydre (acétonitrile ou acétone). Apres agitation pendant 3
jours, le solide est filtré, lavé avec de petits volumes de solvant puis ce dernier est
évaporé a sec. On récupere entre S0 et 80 mg d’un solide jaunatre. L’analyse par RMN
N permet de déterminer un taux massique d’environ 40 a 45% en anion pentazolate.

Les figures 1 a 3 fournissent les caractérisations physico-chimiques du produit
obtenu et montrent la détection de I’anion pentazolate. La [Fig.1] est un résultat
d’analyse par chromatographie ionique. La [Fig.2] est un résultat d’analyse par RMN !4
N montrant un déplacement chimique caractéristique (& 367 ppm vs NH;, étalon NH,
Cl a 6 20 ppm). La [Fig.3] est un résultat d’analyse par calorimétrie différentielle a
balayage (« DSC ») montrant une température de décomposition d’environ 110°C
conforme a celle décrite dans la littérature pour les complexes NaNs.xH,O avec x
compris entre 2 et 3.

D’autres essais ont été réalisés en faisant varier la nature de I’oxydant et du solvant
lors de I’oxydation de I’arylpentazole phénolique et sont regroupés dans le tableau 1
ci-dessous (I’essai noté « Exp. 3 » dans le tableau ci-dessous correspond au mode
opératoire qui vient d’€tre décrit). Un mode opératoire identique a celui décrit plus
haut a été utilis€ pour ces essais en remplagant, selon les cas, HFIP par CH;CN ou
TFE, et PhIO par PIDA.

, . * MN: Rendement
Exp. Oxydant Solvant Base mig)brut mass ,
{mmaol) {3}
i P08 MeOR-CHON NaDH 0,32 28 043 19,5
2 ) WaOH - TFE NaOR 1,74 13 83 8.7
3 PhiO WMeOH-HFP NaH 1,76 78 193 53,5
4 MO& MaOR - TH NaOH 168 2.8 178
5 PO MeQH-HHP  Ns(R 106 81 8583 252
& ol MeOH - HHP - G.45 24 817
7 PhiO MeOH-HREP NaOH 1,73 5,3 1,55 3

Le tableau 1 montre 1’efficacité des oxydants PhIO et PIDA dans différents solvants
pour obtenir I’anion pentazolate. On peut noter que la suppression de la base (Exp. 6)
inhibe la formation de I’espece Ns et que la mise en ceuvre de PhlO dans un solvant
MeOH-HFIP en présence de NaOH donne un résultat optimal (Exp. 3) qui est repro-
ductible (Exp. 7).

Une autre série d’essai a été réalisée en utilisant d’autres oxydants et bases. Les
résultats sont regroupés dans le tableau 2 ci-dessous. Dans cette série d’essai, le mode

opératoire pour 1’oxydation est identique a celui décrit plus haut en remplagant PhIO
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par PhI(OMe), ou IBX, HFIP par CH;CN ou TFE et NaOH par MeONa selon les cas.

[0067] o
%
_ N:  Rendement
Exp. Oxydant Solvant Base m g} brut mass.
{mmal} {36}
PhilOWie),  MeOH-CHEN NaOH 2,35 1.1 §,38 5
ShUOME),  MeOM-TFEE  NaOH 107 16 040 111
18 PhilOMel.  MeOH-HRP Walh 165 34 080 218
11 P{OMe): WelOH -THE MellNa 115 g2 148 28
i2 BX WeOr - CHON . NaOR - - - -

[0068] Le tableau 2 montre I’efficacité de I’oxydant PhI(OMe), dans différents solvants afin
de générer I’anion pentazolate. On note également la possibilité d’utiliser une base de
type alcoolate (Exp. 11) et la totale inefficacité de I'IBX (Exp. 12) de formule fournie
ci-dessous, un oxydant hors invention du type I(V) (alors que les oxydants PIDA, PhIO
et PhI(OMe), sont de type I(ILI)).

[0069] [Chem.11]

RIS

sy

[0070]  Unessai d’oxydation de I’arylpentazole phénolique en utilisant le réactif de Koser de
formule rappelée ci-dessous a également été réalisé en utilisant une base hydroxyde

d’ammonium et a conduit a un rendement de 25% pour I’étape d’oxydation.
[0071] [Chem.12]

e

[0072]  L’expression « compris(e) entre ... et ... » doit se comprendre comme incluant les
bornes.
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Revendications

Procédé de fabrication de 1’anion pentazolate, comprenant au moins :

- une oxydation d’un arylpentazole phénolique par un oxydant a 1’iode
hypervalent en présence d’une base,

ledit oxydant a I’iode hypervalent étant de formule générale A-B ot le
groupement A désigne un cycle benzénique, et le groupement B est une
structure comprenant un atome d’iode hypervalent ayant I’une des deux
formules B1 ou B2 ci-dessous :

[Chem.13]

[Chem.14]

R: - R:

avec *- désignant dans les formules B1 et B2 la liaison de 1’atome
d’iode hypervalent au cycle benzénique A,

dans la formule B2, R, et R, étant identiques ou différents et choisis in-
dépendamment 1’un de 1’autre parmi : **-OCOR, **-OR, ot R désigne
une chaine alkyle comprenant entre 1 et 4 atomes de carbone, linéaire
ou ramifiée, ou R, étant **-OH et R, étant **-OTs avec Ts désignant un
groupement tosyle, ou **- désigne la liaison de 1’atome d’oxygene a
I’atome d’iode hypervalent.

Procédé selon la revendication 1, dans lequel I’oxydation est réalisée
dans un solvant comprenant 1’hexafluoroisopropanol et au moins un
compos€ choisi parmi les alcools ou I’acétonitrile.

Procédé selon la revendication 1 ou 2, dans lequel le groupement B est
de formule B1.

Procédé selon la revendication 3, dans lequel le groupement B est de

formule B1 et I’oxydation est réalisée dans un solvant comprenant



[Revendication 5]

[Revendication 6]

[Revendication 7]

[Revendication 8]

[Revendication 9]

12

I’hexafluoroisopropanol et au moins un composé choisi parmi les
alcools ou I’acétonitrile.

Procédé selon la revendication 1 ou 2, dans lequel le groupement B est
de formule B2 avec R, et R, identiques et désignant chacun **-OCOMe
ou **-OMe, ou Me désigne un groupement méthyle.

Procédé selon 1’une quelconque des revendications 1 a 5, dans lequel la
base comprend au moins un composé€ choisi parmi : un hydroxyde
alcalin, un hydroxyde alcalino-terreux, un hydroxyde d’un métal,
I’hydroxyde d’ammonium, un hydroxyde d’ammonium quaternaire, un
carbonate alcalin ou un mélange de ces composés.

Procédé selon la revendication 6, dans lequel la base est ’hydroxyde de
sodium.

Procédé selon I’une quelconque des revendications 1 a 7, dans lequel
I’oxydation est réalisée dans un solvant et dans lequel le procédé
comprend en outre successivement :

- une élimination du solvant,

- une extraction liquide-liquide, a I’aide d’un solvant d’extraction, pour
éliminer les restes d’oxydant,

- une élimination du solvant d’extraction, et

- une extraction sélective de 1’anion pentazolate apres cette €limination,
I’anion pentazolate étant sélectivement extrait dans un milieu liquide
comprenant I’un au moins de 1’éthanol, 1’acétonitrile ou I’acétone, ou un
mélange de ces composés.

Procédé de fabrication d’une composition énergétique, comprenant au
moins la fabrication de I’anion pentazolate par un procédé selon 1’une
quelconque des revendications 1 a 8, et le mélange de 1’anion
pentazolate ainsi fabriqué a un liant pour obtenir la composition

énergétique.
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[Fig. 1]

[Fig. 2]
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