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Sposób wytwarzania nitrotetrazenofenoli

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarza¬
nia nitrotetrazenofenoli i ich soli.

Substancje te nie były dotychczas wytwarzane.
Sposobem według wynalazku związki te otrzymu¬
je się przez reakcję związku z grupy nitrodwu-
azofenoli z wodzianem hydrazyny. Reakcję prowa¬
dzi się w środowisku rozpuszczalnika polarnego lub
niepolarnego korzystnie w środowisku wodnym, al¬
koholowym lub w roztworze wodnym alkoholu ety¬
lowego, zwłaszcza o stężeniu około 75%. Reagenty
stosuje się w ilościach stechioimetrycznych, albo
korzystniej stosuje się nadmiar wodzianu hydrazy¬
ny w stosunku do nitrodwuazofenolu.

Ze względu na wybuchowość par wodzianu hy¬
drazyny związek ten należy stosować w postaci
wodnego roztworu o stężeniu około 40%. Reakcję
prowadzi się w temperaturze 10—30°C, przy czym
najlepszą wydajność osiąga się w temperaturze
10—20°C. Wydajność reakcji liczona w stosunku
do nitrodwuazofenolu wynosi zależnie od środo¬
wiska i temperatury 50—75°/o. Jako nitrodwuazo-
fenole korzystnie stosuje się dwunitrodwuazofenol
i dwunitrodwuazorezorcynę. Otrzymany nitrotetra-
zenofenol przeprowadza się następnie ewentualnie
w sól przez wprowadzanie go do wodnego roztwo¬
ru Wodorotlenku metalu lub rozpuszczalnej soli
metalu np. azotanu. Korzystnie wytwarza się sole
z metalami grupy la, Ib, Ha, Ilb, Ilia, Illb, IVa
i IVb układu okresowego pierwiastków.
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Ze względu na właściwości nitrotetrazenofenoli
wynikające z ich składu chemicznego i budowy
strukturalnej — związki te mają duże możliwości
zastosowania w technice materiałów wybuchowych,
a zwłaszcza przy wyrobie mas zapalczych.

Przykład I. Do reaktora zaopatrzonego w
mieszadło mechaniczne i termometr wprowadza
się 50 części objętościowych 75%-owego alkoholu
etylowego. Przy ciągłym mieszaniu wprowadza się
3 części wagowe dwunitrodwuazofenolu. Następ¬
nie z miernika dozuje się 6 części objętościowych
40%-owego wodzianu hydrazyny utrzymując przez
cały czas dozowania mieszaninę reakcyjną w tem¬
peraturze 18—20°C Przy wprowadzaniu wodzia¬
nu hydrazyny stosuje się energiczne mieszanie.
W przypadku zbyt gwałtownego wzrostu tempera¬
tury należy zwolnić szybkość dodawania wodzianu
hydrazyny i zastosować silniejsze chłodzenie. Po
całkowitym wprowadzeniu wodzianu hydrazyny
kontynuuje się mieszanie jeszcze w ciągu około
0,5 godziny utrzymując temperaturę około 20°C.
Następnie zawartość reaktora przenosi się na nu-
czę, dokładnie odsącza, przemywa około 25 częś¬
ciami objętościowymi wody i suszy w tempera¬
turze około 40°C. Otrzymuje się dwunitrotetraze-
nofenol w postaci soli z hydrazyną z wydajnością
75% w stosunku do dwunitrodwuazofenolu.

Przykład II. 2 części wagowe dwunitrodwu-
azorezorcyny wprowadza się przy ciągłym miesza¬
niu do 40 części objętościowych 75%-owego roz-
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tworu alkoholu etylowego. Następnie po doprowa¬
dzeniu środowiska reakcji do temperatury 10°C
rozpoczyna się dozowanie 2,2 części objętościowych
wodzianu hydrazyny. W czasie dozowania utrzy¬
muje się mieszaninę reakcyjną w temperaturze 5
10—il5°C. Po wprowadzeniu całej ilości wodzianu
hydrazyny miesza się zawartość reaktora jeszcze
w ciągu około 0,5 godziny, a następnie przenosi
na nuczę, odsącza i przemywa niewielką ilością
wody. Suszy się w temperaturze około 40°C. 10

Otrzymuje się dwunitrotetrazenorezorcynę z wy¬
dajnością około 5i3°/o w stosunku do substancji wyj¬
ściowej.

Poniższe przykłady omawiają sposób przepro¬
wadzania otrzymanych nitrotetrazenoienoli w sole. i5

Przykład III. Do roztworu 0,6 części wa¬
gowych NaOH w 100 częściach objętościowych
wody destylowanej wprowadza się małymi por¬
cjami 5 części wagowych dwunitrotetrazenofenolu

20
przy ciągłym mieszaniu. Po wprowadzeniu całej
ilości dwunitrotetrazenofenolu i dokładnym wymie¬
szaniu przenosi się zawartość reaktora na nuczę
i po przemyciu niewielką ilością wody suszy w
temperaturze około 40°C. Otrzymuje się dwunitro-
tetrazenofenolan sodowy z wydajnością około 100%. M

Przykład IV. Do 100 części objętościowych
2%-owego roztworu Ba(OH)2 dodaje się małymi
porcjami 5 części wagowych dwunitrotetrazenofe¬
nolu. Miesza się dokładnie około 1 godziny. Po- ,0
wstały osad odsącza się, przemywa wodą i suszy
w temperaturze około 40°C. Otrzymuje się dwu-
nitrotetrazenofenolan baru z wydajnością około
80%.
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Przykład V. Do roztworu 0,86 części wago¬
wych Ca(N03)2 • 4H20 w 50 częściach objętościo¬
wych wody dodaje się przy ciągłym mieszaniu 2
części wagowe dwunitrotetrazenofenolu. Po wpro¬
wadzeniu całej ilości dwunitroteraenzofenolu kon- 40
tynuuje się mieszanie jeszcze w ciągu około 1 go-'
dżiny. Następnie powstały osad odsącza się, prze¬
mywa wodą i suszy w temperaturze około 40°C.
Otrzymuje się dwunitrotetrazenofenolan wapnia.
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Przykład VI. Do roztworu 0,88 części wa¬
gowych Cu(N03)2-3H20 w 50 częściach objętościo¬
wych wody dodaje się 2 części wagowe dwunitro¬
tetrazenofenolu. Następnie kontynuuje się miesza¬
nie jeszcze w ciągu około 1 godziny. Osad odsą¬
cza się, przemywa wodą i suszy w temperaturze
około 40°C. Otrzymuje się dwunitrotetrazenofeno¬
lan miedzi.

W analogiczny sposób otrzymuje się dwunatrote-
trazenofenolany ołowiu i talu.

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób wytwarzania nitrotetrazenofenoli,
znamienny tym, że na związek z grupy nitrodwu-
azofenoli działa się wodzianem hydrazyny, po czym
otrzymany nitrotetrazenofenol przeprowadza się
ewentualnie w sól.

2. Sposób według zastrz. 1 znamienny tym, że
wodzianem hydrazyny działa się na dwunitrodwu-
azofenol.

3. Sposób według zastrz. 1 znamienny tym, że
wodzianem hydrazyny działa się na dwunitrodwu-
azorezorcynę.

4. Sposób według zastrz. 1—3, znamienny tym,
że reakcję nitrodwuazofenolu z wodzianem hydra¬
zyny prowadzi się w środowisku rozpuszczalnika
organicznego polarnego lub niepolarnego, korzyst¬
nie w środowisku wody, alkoholu etylowego lub
roztworu wodnego alkoholu etylowego, zwłaszcza
o stężeniu około 75%.

5. Sposób według zastrz. 1—4, znamienny tym,
że reagenty stosuje się w ilościach stechiometrycz-
nych, albo z nadmiarem wodzianu hydrazyny w
stosunku do nitrodwuazofenolu.

6. Sposób według zastrz. 1—5, znamienny tym,
że reakcję nitrodwuazofenolu z wodzianem hydra¬
zyny prowadzi się w temperaturze 10—30°C.

7. Sposób według zastrz. 1—6, znamienny tym,
że otrzymany nitrotetrazenofenol przeprowadza się
w sól przez wprowadzanie go do wodnego roz¬
tworu wodorotlenku lub rozpuszczalnej soli me¬
talu z grupy la, Ib, Ha, Ilb, Ilia, IHb, IVa
i IVb układu okresowego pierwiastków.
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