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Spos6b wytwarzania nitrotetrazenofenoli
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarza-
nia nitrotetrazenofenoli i ich soli.

Substancje te nie byly dotychczas wytwarzane.
Sposobem wedlug wynalazku zwigzki te otrzymu-
je sie przez reakcje zwigzku z grupy nitrodwu-
azofenoli z wodzianem hydrazyny. Reakcje prowa-
dzi sie w érodowisku rozpuszczalnika polarnego lub
niepolarnego korzystnie w §rodowisku wodnym, al-
koholowym lub w roztworze wodnym alkoholu ety-
lowego, zwlaszcza o stezeniu okolo 75%. Reagenty
stosuje sie w iloSciach stechiometrycznych, albo
korzystniej stosuje sie nadmiar wodzianu hydrazy-
ny w stosunku do nitrodwuazofenolu.

Ze wzgledu na wybuchowo$é par wodzianu hy-
drazyny zwigzek ten nalezy stosowaé w postaci
wodnego roztworu o stezeniu okolo 40%. Reakcje
prowadzi sie w temperaturze 10—30°C, przy czym
najlepszg wydajno§¢ osigga sie w temperaturze
10—20°C. Wydajnos$é reakcji liczona w stosunku
do nitrodwuazofenolu wynosi zaleznie od $rodo-
wiska i temperatury 50—75%. Jako nitrodwuazo-
fenole korzystnie stosuje sie dwunitrodwuazofenol
i dwunitrodwuazorezorcyne. Otrzymany nitrotetra-
zenofenol przeprowadza sie nastepnie ewentualnie
w SOl przez wprowadzanie go do wodnego roztwo-
ru Wwodorotlenku metalu lub rozpuszczalnej soli
metalu np. azotanu. Korzystnie wytwarza sie sole
z metalami grupy Ia, Ib, IIa, IIb, IIIa, IIIb, IVa
i IVb ukladu okresowego pierwiastkéw.
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Ze wzgledu na wlasciwosci nitrotetrazenofenoli
wynikajgce z ich skladu chemicznego i budowy
strukturalnej — zwigzki te majg duze mozliwosci
zastosowania w technice materialéw wybuchowych,
a zwlaszcza przy wyrobie mas zapalczych.

Przyktad I Do reaktora zaopatrzonego W
mieszadlo mechaniczne i termometr wprowadza
sie 50 czeSci objeto$ciowych 75%-owego alkoholu
etylowego. Przy cigglym mieszaniu wprowadza sie
3 czeSci wagowe dwunitrodwuazofenolu. Nastep-
nie z miernika dozuje sie 6 cze$ci objetosciowych
40%-owego wodzianu hydrazyny utrzymujac przez
caly czas dozowania mieszanine reakeyjng w tem-
peraturze 18—20°C. Przy wprowadzaniu wodzia-
nu hydrazyny stosuje sie energiczne mieszanie.
W przypadku zbyt gwaltownego wzrostu tempera-
tury nalezy zwolnié szybko§é dodawania wodzianu
hydrazyny i zastosowaé silniejsze chlodzenie. Po
calkowitym wprowadzeniu wodzianu hydrazyny
kontynuuje sie mieszanie jeszcze w ciggu okolo
0,5 godziny utrzymujgc temperature okolo 20°C.
Nastepnie zawarto$¢é reaktora przenosi sie na nu-
czg, dokladnie odsacza, przemywa okolo 25 cze§-
ciami objetoSciowymi wody i suszy w tempera-
turze okolo 40°C. Otrzymuje sie dwunitrotetraze-
nofenol' w postaci soli z hydrazyng z wydajnoscig
75% w stosunku do dwunitrodwuazofenolu.

Przyktlad IL 2 czesci wagowe dwunitrodwu-
azorezorcyny wprowadza sie przy cigglym miesza-
niu do 40 cze$ci objetosciowych 75%0-owego roz-
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tworu alkoholu etylowego. Nastepnie po doprowa-
dzeniu S$rodowiska reakcji do temperatury 10°C
rozpoczyna sie dozowanie 2,2 czeéci objetosciowych
wodzianu hydrazyny. W czasie dozowania utrzy-
muje sie mieszanine reakcyjnag w temperaturze
10—15°C. Po wprowadzeniu calej iloSci wodzianu
hydrazyny miesza sie zawarto$§¢ reaktora jeszcze
w ciggu okolo 0,5 godziny, a nastepnie przenosi
na nuczeg, odsgcza i przemywa niewielkg iloscig
wody. Suszy sie w temperaturze okolo 40°C.

Otrzymuje sie dwunitrotetrazenorezorcyne z wy-
dajno$cig okolo 53% w stosunku do substancji wyj-
$ciowej.

Ponizsze przyklady omawiajg sposob przepro-
wadzania otrzymanych nitrotetrazenofenoli w sole.

Przyktad III1. Do roztworu 0,6 czeSci wa-
gowych NaOH w 100 cze$ciach objetosciowych
wody destylowanej wprowadza sie malymi por-
cjami 5 cze$ci wagowych dwunitrotetrazenofenolu
przy ciaglym mieszaniu. Po wprowadzeniu calej
ilo§ci dwunitrotetrazenofenolu i doktadnym wymie-
szaniu przenosi sie zawarto$é reaktora na nucze
i po przemyciu niewielkg ilo§cia wody suszy w
temperaturze okolo 40°C. Otrzymuje sie dwunitro-
tetrazenofenolan sodowy z wydajnoscig okolo 100%a.

Przyklad IV. Do 100 cze$ci objetosciowych
20/p-owego roztworu Ba(OH), dodaje sie malymi
porcjami 5 czeSci wagowych dwunitrotetrazenofe-
nolu. Miesza sie dokladnie okolo 1 godziny. Po-
wstaly osad odsacza sie, przemywa wodg i suszy
w temperaturze okolo 40°C. Otrzymuje sie dwu-
nitrotetrazenofenolan baru z wydajno$cig okoto
80%o.

Przyklad V. Do roztworu 0,86 czeSci wago-
wych Ca(NOy),-4H,0 w 50 czesciach objetoscio-
wych wody dodaje sie przy ciaglym mieszaniu 2
czesSci wagowe dwunitrotetrazenofenolu. Po wpro-
wadzeniu calej ilo§ci dwunitroteraenzofenolu kon-
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tynuuje sie mieszanie jeszcze w ciggu okolo 1 go--

dziny. Nastepnie powstaly osad odsacza sie, prze-
mywa wodg i suszy w temperaturze okolo 40°C.
Otrzymuje si¢ dwunitrotetrazenofenolan wapnia.
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Przyktad VI. Do roztworu 0,88 czeSci wa-
gowych Cu(NOg),-3H,;O w 50 cze$ciach objetoscio-
wych wody dodaje sie 2 czesci wagowe dwunitro-
tetrazenofenolu. Nastepnie kontynuuje sie miesza-
nie jeszcze w ciagu okolo 1 godziny. Osad odsa-
cza sig, przemywa woda i suszy w temperaturze
okolo 40°C. Otrzymuje sie dwunitrotetrazenofeno-
lan miedzi.

W analogiczny sposéb otrzymuje sie dwunitrote-
trazenofenolany olowiu i talu.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania nitrotetrazenofenoli,
znamienny tym, ze na zwigzek z grupy nitrodwu-
azofenoli dziala sie wodzianem hydrazyny, po czym
otrzymany nitrotetrazenofenol przeprowadza sie
ewentualnie w sdl.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1 znamienny tym, ze
wodzianem hydrazyny dziala sie na dwunitrodwu-
azofenol.

3. Sposéb wedlug zastrz. 1 znamienny tym, zZe
wodzianem hydrazyny dziala sie¢ na dwunitrodwu-
azorezorcyne. .

4. Sposéb wedlug zastrz. 1—3, znamienny tym,
ze reakcje mitrodwuazofenolu z wodzianem hydra-
zyny prowadzi sie w Srodowisku rozpuszczalnika
organicznego polarnego lub niepolarnego, korzyst-
nie w S$rodowisku wody, alkoholu etylowego lub
roztworu wodnego alkoholu etylowego, zwlaszcza
o stezeniu okoto 75%.

5. Spos6b wedlug zastrz. 1—4, znamienny tym,
ze reagenty stosuje sie w ilosciach stechiometrycz-
nych, albo z nadmiarem wodzianu hydrazyny w
stosunku do nitrodwuazofenolu.

6. Sposdb wedlug zastrz. 1—5, znamienny {ym,
ze reakcje nitrodwuazofenolu z wodzianem hydra-
zyny prowadzi sie w temperaturze 10—30°C.

7. Spos6b wedlug zastrz. 1—6, znamienny tym,
ze otrzymany nitrotetrazenofenol przeprowadza sig
w s6l przez wprowadzanie go do wodnego roz-
tworu wodorotlenku lub rozpuszczalnej soli me-
talu z grupy Ia, Ib, IIa, IIb, IIla, IIlb, IVa
i IVb ukladu okresowego pierwiastkow.

ZG ,,Ruch” W-wa, zam. 871-69 nakl. 240 egz.
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