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Sammandrag:

Uppfinningen utgdrs av en process enligt vilken ADN kan framstéllas ur GUDN i ett
en enda processteg. GUDN reageras med en ammoniumkalta (ammoniumsulfamat,
ammoniumsulfat) varvid ett jonbyte skapar ADN fran GUDN i ett processteg.
Fordelarna ar att processen ger ren ADN utan kaliumféroreningar och att mindre

mangd lésningsmedel kréavs.

GUDN och ammoniumkaéllan varms tillsammans med vatten tills allt har gatt i I6sning.
Darefter tillsatts en alkohol och bildad fallning filtreras av. Filtratet koncentreras och
aterstoden slammas upp i en alkahol. Fallningen filtreras av och ADN erhalls genom
koncentrering av filtratet. Ett alternativ &r att efter alkoholtillsatsen delvis koncentrera
den da bildade blandningen. Bortfiltrering av partikiarna fran denna blandning ger en
I6sning av ADN i alkohol. Indunstning av denna i6sning ger ren ADN efter endast ett

filtreringssteg.

Som ammoniumkalla kan aven ammoniak anvandas. GUDN léses da i ammoniak
varefter da bildad ammoniumdinitramid och guanylurea skiljs &t genom separation pa
kolonn fylld med aktivt kol. Den eluerade ldsningen koncentreras till torrhet, vilket ger
ADN.

GUDN kan aven reageras med ammoniumsuifat i alkohol, varvid en fallning bildas
och filtreras av. Filtratet koncentreras och aterstoden slammas upp i alkohol. De

oltsta partiklarna filtreras av och ADN erhalls genom koncentrering av filtratet.
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Sammanfattning

Uppfinningen utgérs av en process enligt vilkken ADN kan framstallas ur GUDN i ett
en enda processteg. GUDN reageras med en ammoniumkalla (ammoniumsulfamat,
ammoniumsulfat) varvid ett jonbyte skapar ADN frAn GUDN i ett processteg.
Foérdelarna &r att processen ger ren ADN utan kaliumféroreningar och att mindre

mangd Iésningsmedel kravs.

GUDN och ammoniumkaéllan varms tillsammans med vatten tills allt har gatt i I6sning.
Dérefter tillsatts en alkohol och bildad fallning filtreras av. Filtratet koncentreras och
aterstoden slammas upp i en alkohol. Fallningen filtreras av och ADN erhalls genom
koncentrering av filtratet. Ett alternativ &r att efter alkoholtillsatsen delvis koncentrera
den da bildade blandningen. Borffiltrering av partiklarna fran denna blandning ger en
I6sning av ADN i alkohol. Indunstning av denna i6sning ger ren ADN efter endast ett
filtreringssteg.

Som ammoniumkalla kan &ven ammoniak anvandas. GUDN léses da i ammoniak
varefter da bildad ammoniumdinitramid och guanylurea skiljs 4t genom separation pa
kolonn fylld med aktivt kol. Den eluerade I6sningen koncentreras till torrhet, vilket ger
ADN.

GUDN kan &aven reageras med ammoniumsulfat i alkohol, varvid en féallning bildas
och filtreras av. Filtratet koncentreras och aterstoden slammas upp i alkohol. De

olésta partiklarna filtreras av och ADN erhalls genom koncentrering av filtratet.
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Syntes av ammoniumdinitramid, ADN

Teknikens standpunkt och problem med nuvarande framstéllning av ADN

| dag tillverkas ammoniumdinitramid (ADN) genom att guanylureadinitramid (GUDN)
reageras i en |dsning av alkohol och vatten med kaliumhydroxid, vilket ger
kaliumdinitramid (KDN). Processen finns beskriven i US7981393. | ett andra
processteg reageras sedan KDN med ammoniumsulfat i en vattenlésning, vilket ger

ADN. Det andra processteget finns beskrivet i EP0843647. Ett problem med denna
tillverkning ar att tillverkningsprocessen innefattar kalium. Kaliumet kommer att finnas
kvar i slutprodukten, ADN, vilket &r ett problem. Det &r svart och dyrt att rena bort
kalium fran ADN. Kalium ger 6kad signatur vid férbranning av fasta raketbranslen
och i flytande branslen ger det problem med katalysatorforgiftning. Ett annat problem
med dagens tillverkningsprocess ar att processen innefattar tva processteg. Flera
processteg innebar en dyrare och mer tidskravande process. Ytterligare problem
med dagens process ar att den kraver anvandning av en stor mangd I6sningsmedel.
Lésningsmedel behdver tas om hand och innebar en miljébelastning, som helst ska
undvikas. Dagens process ar foljaktligen dyr, tidskrévande, miljébelastande och ger
ADN som kan vara férorenat av kalium.

Uppfinningen och férdelar med uppfinningen

Uppfinningen utgdrs av en process med vilken ADN kan tillverkas utgaende fran
GUDN. GUDN reageras med en ammoniumkalla, exempelvis ammoniumsulfat,
ammoniumsulfamat eller ammoniak, varvid ett jonbyte ger ADN fran GUDN i ett enda
processteg. Fordelarna ar att processen endast innefattar ett processteg och att
mindre méngd I6sningsmedel kravs. Processen ar darmed enklare och miljévanligare
an tidigare kanda processer. Processen innefattar vidare inte kalium och ger darmed
inga kaliumrester i tillverkad ADN.

Narmare beskrivhing av uppfinningen

Uppfinningen bestar av att GUDN reageras med en ammoniumkélla och att ADN
bildas genom en jonbytesreaktion.

| den forsta av fyra beskrivna metoder varms GUDN tillsammans med en
ammoniumkalla, till exempel ammoniumsulfat eller ammoniumsulfamat, i en
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vattenlosning tills I6sningen &r homogen. Darefter avldgsnas varmekallan och
alkohol, exempelvis metanol, etanol, propanoler, butanoler eller liknande tilisétts,
varvid guanylureasulfat (vid anvandning av ammoniumsulfat) eller
guanylureasulfamat (vid anvandning av ammoniumsulfamat) falls ut fran I6sningen
och filtreras av. Ett filtrat erhalls, vilket innehaller bland annat ADN och oreagerad
GUDN. Filtratet koncentreras och aterstoden fran detta steg slammas upp i en av de
ovan namnda alkoholerna, varvid ADN Iéses. GUDN férblir oldst och avldgsnas

genom filtrering. Filtratet koncentreras till torrhet, vilket ger ren ADN.

| en andra beskriven metod anvands ammoniak som ammoniumkalla. En lésning
g6rs av ammoniak och GUDN. Da sker ett jonbyte vid vilket det bildas ADN och
guanylurea i I6sningen. Lésningen far passera genom en kolonn med aktivt kol, som
férbehandlat med utspadd ammoniak. Guanylurea stannat da kvar i kolonnen och
ADN féljer med l6sningsmedlet ut. Indunstning av denna s k. eluerade I6sning ger
ren ADN.

| en tredje beskriven metod blandas GUDN och ammoniumsulfat i en alkohol,
exempelvis metanol, etanol, propanoler och butanoler eller liknande. En blandning av
alkohol, GUDN och ammoniumsulfat aterloppskokas fér att ett jonbyte ska ske.
Dérefter far blandningen svalna och en féllning bildas. Fallningen filtreras av och ett
filtrat erhalls. | filtratet finns bland annat ADN och oreagerad GUDN. Filtratet
koncentreras till torrhet och aterstoden fran detta steg slammas upp i en av de ovan
nadmnda alkoholerna, varvid ADN Iéses. GUDN férblir olost och avldgsnas genom
filtrering. Det filtrat som da erhalles koncentreras till torrhet, vilket ger ren ADN.

I en fjarde beskriven metod blandas GUDN och ammoniumsulfat i en lésning av
vatten och alkohol, alkoholer som kan anvandas ar till exempel propanoler,
butanoler, pentanoler eller liknande, sa att ett tvafassystem erhalles. Blandningen
varms till dess att en homogen I6sning erhalls. Darefter aviagsnas varmekallan och
faserna separerar igen. Organfasen avskiljs. Vattenfasen extraheras med en av ovan
namnda alkoholer. Efter separation blandas organfasen fran denna extraktion med
organfasen fran det tidigare steget. Denna blandning koncentreras till torrhet, vilket
ger ren ADN.
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Exempel 1

En blandning gjordes av GUDN (1 g, 4,78 mmol), ammoniumsulfat (0,758 g, 5,74
mmol) och vatten (10 g). Blandningen varmdes till cirka 100 °C under omrérning till
dess att den var homogen, d.v.s. cirka 5 minuter. Darefter avlidgsnades varmekallan
och 2-propanol (100 ml) tillsattes, varvid en fallning erhélls. Fallningen filtrerades av
och tvattades med 2-propanol (50 ml). Filtratet och tvéttvatskan blandades och
koncentrerades sedan till torrhet. Aterstoden fran detta steg slammades upp i 2-
propanol (100 ml) och de oldsta partiklarna filtrerades av. Filtratet fran detta steg
koncentrerades, vilket gav ADN. Utbytet blev 0,470 g (79,2 %).

Exempel 2

En blandning gjordes av GUDN (1 g, 4,78 mmol), ammoniumsulfamat (0,0655 g,
5,74 mmol) och vatten (10 g). Blandningen varmdes till cirka 100 °C under omrérning
till dess att den var homogen, d.v.s. cirka 5 minuter. Darefter aviagsnades
varmekallan och 2-propanol (100 ml) tillsattes, varvid en félining erhélls. Fallningen
filtrerades av och tvattades med 2-propanol (50 ml). Filtratet och tvattvatskan
blandades och koncentrerades sedan till torrhet. Aterstoden fran detta steg
slammades upp i 2-propanol (100 mi) och de olésta partiklarna filtrerades av. Filtratet
fran detta steg koncentrerades, vilket gav ADN. Utbytet blev 0,457 g (76,9 %).

Exempel 3

En blandning gjordes av GUDN (1 g, 4,78 mmol), ammoniumsulfat (0,758 g, 5,74
mmol) och vatten (10 g). Blandningen varmdes till cirka 100 °C under omrérning till
dess att den var homogen, d.v.s. cirka 5 minuter. Déarefter avldgsnades varmekallan
och 2-propanol (200 ml) tillsattes. Cirka 150 ml av I6sningsmedlet avldgsnades fran
blandningen genom rullindunstning under vakuum. Aterstoden fran denna
koncentrering filtrerades. Den avfiltrerade fallningen tvattades med 2-propanol (50
ml). Denna tvéttvatska blandades med filtratet. Blandningen koncentrerades for att
ge ADN. Utbytet blev 0,327 g (55,1%).
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Exempel 4

En blandning gjordes av GUDN (1 g, 4,78 mmol) och ammoniumsulfat (0,758 g, 5,74
mmol), vatten (5 ml) och 2-butanol (10 ml). Blandningen varmdes till cirka 100 °C
under omrérning till dess att den var homogen, d.v.s. cirka 5 minuter. Darefter
avlagsnades varmekallan. Losningen separerade da till en organisk fas och en
vattenfas. Organfasen och vattenfasen atskilides. Vattenfasen extraherades med 2-
butanol (50 ml), varvid I6sningen separerade till en organisk fas och en vattenfas.
Organfaserna fran de bada separationerna kombinerades och koncentrerades vilket
gav ADN. Utbytet blev 0,160 g (26,9 %).

Exempel 5

En blandning gjordes av GUDN (1 g, 4,78 mmol), ammoniumsulfat (0,758 g, 5,74
mmol) och metanol (50 ml). Blandningen aterloppskokades i 2 timmar, varefter
varmekallan avlagsnades. De olosta partiklarna filtrerades av och tvattades med 2-
propanol (50 ml). Den avfiltrerade reaktionslosningen blandades med tvattvatskan.
Denna blandning koncentrerades darefter till torrhet. Aterstoden fran detta steg
slammades upp i 2-propanol (100 ml) och de olésta partiklarna filtrerades av. Filtratet
koncentrerades, vilket gav ren ADN. Utbytet blev 0,145 g (24,4 %).

Exempel 6

En kolonn fylldes med aktivt kol (20 g). Kolet skoljdes med utspadd ammoniak (5 %
NH; aq). En 16sning gjordes av GUDN (1,5 g, 7,17 mmol) och NH; (6 g, 25 % aq.).
Losningen applicerades pa kolonnen, som sedan eluerades med utspadd ammoniak
(5 % NH; aq). Den erhalina eluenten koncentrerades dérefter till torrhet, vilket gav
ADN. Utbytet blev 0,667 g (75 %).
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1. Satt att framstalla ammoniumdinitramid k @ nnetecknat av att

guanylureadinitramid reageras med en ammoniumkaélla sa att ett jonbyte sker
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och ammoniumdinitramid bildas.

Satt att framstalla ammoniumdinitramid enligt krav 1

kdannetecknat av attguanylureadinitramid reageras med en

ammoniumkalla i en I6sning av vatten och alkohol.

Satt att framstalla ammoniumdinitramid enligt krav 2
kannetecknat av attalkoholen utgérs av metanol.

Satt att framstélla ammoniumdinitramid enligt krav 2

kdnnetecknat av attalkoholenutgérs av etanol

Satt att framstélla ammoniumdinitramid enligt krav 2

kdannetecknat av attalkoholen utgérs av en propanol.

Satt att framstéalla ammoniumdinitramid enligt krav 2

kdannetecknat av attalkoholen utgérs av en butanol.

Satt att framstélla ammoniumdinitramid enligt krav 2
kannetecknat av attammoniumkallan utgdrs av
ammoniumsulfamat.

Satt att framstéalla ammoniumdinitramid enligt krav 2
kannetecknat av attammoniumkallan utgérs av

ammoniumsulfat.

Sétt att framstélla ammoniumdinitramid enligt krav 1

kannetecknat av attguanylureadinitramid reageras med en

ammoniumkalla i en I6sning av alkohol.
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10.

1.

12.

13.

14.

15.

16.

17.

Satt att framstalla ammoniumdinitramid enligt krav 9
kadannetecknat av attammoniumkallan utgérs av

ammoniumsulfat.

Satt att framstalla ammoniumdinitramid enligt krav 9
kannetecknat av attammoniumkéilan utgdrs av

ammoniumsulfamat.

Sétt att framstélla ammoniumdinitramid enligt krav 9

kdnnetecknat av attalkoholen utgérs av metanol.

Satt att framstalla ammoniumdinitramid enligt krav 9

kdannetecknat av attalkoholen utgdrs av etanol.

Séatt att framstéalla ammoniumdinitramid enligt krav 9

kdnnetecknat av attalkoholen utgdrs aven propanol.

Sétt att framstalla ammoniumdinitramid enligt krav 9

kdnnetecknat av attalkoholen utgérs av en butanol.

Satt att framstalla ammoniumdinitramid enligt krav 1
kannetecknat av attammoniumkéllan utgérs avammoniak.

Satt att framstalla ammoniumdinitramid enligt krav 16
kdnnetecknat av attammoniumdinitramid isoleras genom

seperation pa kolkolonn.
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