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در  آزاايزوورتزيتان دي- 10،4تترااكسا-12،8،6،2 نيترو دي -10،4سنتز 
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3،پروين حنيفه زاده2ميرچي، سميه د*1يداالله بيات  

  تهران ،دانشگاه صنعتي مالك اشتر كارشناس ارشد - 3و 2 دانشيار -1
 )15/10/93، تاريخ پذيرش:15/04/93(تاريخ وصول:

 

  چكيده

اخته شده است. ايـن  يك ماده منفجره غير حساس شن عنوان   ه ب) TEXآزاايزوورتزيتان( دي -10،4 تترااكسا -12،8،6،2-نيترو دي -10، 4تركيب منفجره 

 –در حضـور مخلـوط نيتريـك اسـيد      DFTHP)تتراهيدروكسـي پيپـرازين (   -6، 5، 3،2-فرميل دي -4، 1حد واسط ماده معمولاً از واكنش نيتراسيون 

عـلاوه بـر ايـن،     نـد. ك رغم فعاليت بالاي اسيدي شان سمي و خورنده هستند و ايجاد پساب پر خطر مي شود. اين اسيدها علي سولفوريك اسيد تهيه مي

شود. در اين مقاله، براي اولين بار از مايعات يوني اسيدي به عنوان يـك   در نتيجه كاهش راندمان واكنش مي ي محصول و مخلوط اسيدي موجب تجزيه

عـات يـوني، مقـدار مـايع يـوني،      استفاده شده است. براي دسترسي به بازده بالا، انواع ماي TEXتر براي سنتز  مد در شرايط واكنش معتدلآكاتاليست كار

بـه وسـيله طيـف مـادون قرمـز       TEXمقدار نيتريك اسيد، دماي واكنش و زمان واكنش مورد بررسي قرار گرفته و شرايط آن بهينه سازي است. آنـاليز  

FTIR)) و طيف رزونانس مغناطيسي هسته (NMR.صورت گرفته است (  

  

تتراهيدروكسـي  -5،6، 3،2-فرميـل  دي-TEX ،(1،4آزاايزوورتزيتان ( دي -10،4-كساتتراا-12،8،6،2-نيترو دي-10، 4واژه هاي كليدي:

  .يونيمتيل ايميدازوليوم هيدروسولفات، مايعات -3سولفوبوتيل)  -4( -DFTHP ،1)( پيپرازين
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Abstract 

4, 10- Dinitro 2, 6, 8, 12, tetraoxa 4, 10- diazaisowurtzitane (TEX) is well known as an efficient insensitive high explosive. 

It is usually prepared via nitration of 1, 4- diformyl- 2, 3, 5, 6- tetrahydroxy piperazine  using a mixture of fuming nitric 

acid and concentrated sulfuric acid. However, these traditional liquid acids are toxic, corrosive and produces hazardous 

waste. In addition, these acidic mixture cause product decomposition and low yields despite their high catalyst activity. In 

this research, the use of an efficient catalyst and mild reaction condition for TEX synthesis is reported for the first time. To 

access the high yield, the amounts of  ionic liquid and  nitric acid, reaction temperature and reaction time have been 

studied. The targeted compound (TEX) was characterized by nuclear magnetic resonance spectra (NMR) and Fourier 

Transform Infrared spectroscopy (FTIR).  
 

Keywords: 4, 10- Dinitro 2, 6, 8, 12- Tetraoxa 4, 10- Diazaisowurtzitane (TEX), 1, 4- Diformyl 2, 3, 5, 6-             
Tetrahydroxypiperazine (DFTHP), 1-Methyl-3-(4-Sulfobutyl) Imidazolium Hydrogensulfate, Ionic Liquids. 
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  مقدمه - 1

منفجره، انرژي خود را فقط از گرماي آزاد شـده در اثـر   بسياري از مواد 

اي بر روي  هاي قابل ملاحظه كنند. تلاشاحتراق اسكلت كربني آزاد مي

ساختارهاي تحت فشار يا قفسي شـده اسـت.   سنتز مواد منفجره داراي 

، انرژي زيادي بـه  Cو  Hهاي  چون علاوه بر انرژي حاصل از سوختن اتم

هـا بـه خـاطر     كنند. اين مولكـول لقوي آزاد ميخاطر رهايش از فشار ح

محدوديت در حركات مولكول، اغلب چگالي بلـوري زيـادي دارنـد كـه     

يكي از اعضاي اين  ]1شود. [ها مي منجر به افزايش عملكرد و كارايي آن

-10، 4 تترااكســا  12، 8، 6، 2نيتــرو   دي -10، 4خــانواده، تركيــب   

منفجره قوي غير حساس  جزو مواداست كه  )TEXآزاايزوورتزيتان ( دي

گردد؛ و داراي پارامترهاي انفجاري مطلوب مانند سرعت طبقه بندي مي

انفجار بالا، چگالي بالا، فشار انفجار، پايداري حرارتـي بـالا و حساسـيت    

هاي خارجي است و با توجه به حساسيت به ضـربه   كم نسبت به محرك

 RDXاي جامـد همچـون   ه ـ يا اصطكاك پايين نسبت به ساير نيترآمين

، HMX1 ،3 ،5 (تري آزاسيكلوهگزان) و  -5، 3، 1تري نيترو -5، 3، 1(

اي برخـوردار   تتراآزاسيكلواكتان) از جايگاه ويژه -7،5،3،1 و تترانيتر -7

چگالي بالاي اين تركيب به خاطر ساختار آن است كه شـامل   ].2[است

هاي نيتـرو كـه    گروهيك شبكه شش وجهي كه از قفس ايزوورتزيتان با 

]. 3شـده اسـت[    انـد، تشـكيل   ها را اشغال كـرده  فضاي خالي بين قفس

 نيتروگوانيـدين   ، RDX،HMX ،NTOدر تركيـب بـا    TEXهمچنـين  

(NQ)رود.  نيترات در فرمولاسيون مواد منفجره به كار مـي  و آمونيوم دي

، 8، 6، 2دي نيتـرو  - 10، 4هاي گزارش شده تركيـب    بر اساس روش

ــرا اكســا - 12 ــز  - 10، 4 تت ــان از واكــنش نيترولي دي آزا ايزوورتزيت

كـه در   .]4- 12[ آيد دست مي هاي شش استخلافي پيپرازين به مشتق

، 2دي فرميـل  - 4، 1هاي شش استخلافي پيپـرازين،   ميان اين مشتق

واسط بـراي   ) بهترين حدDFTHPتتراهيدروكسي پيپرازين ( - 6، 3،5

) نشـان  1در شـكل (  DFTHP و TEX. سـاختار  باشـد مي TEXسنتز 

  ت.  داده شده اس
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DFTHP 
                           DFTHP.و  TEXساختار مولكول  - 1شكل         

تتراهيدروكسـي پيپـرازين از    - 6، 5، 3، 2دي فرميل - 4، 1حدواسط 

بـا اسـتفاده از بازهـاي     اكسال در محيط بـازي  واكنش فرماميد و گلي

آمـين   اتيـل  كربنـات و تـري   هيدروكسيد، سديم مختلف از جمله سديم

و  1بـراي اولـين بـار توسـط رامـا كريشـان       TEX ].14و13انجام شد[

هـاي گـزارش شـده    در تمام روش .سنتز شد 1990همكاران در سال 

                                                                                      
1- Ramakrishnan 

از مخلوط نيتريك  اسـيد و سـولفوريك اسـيد بـه       TEXبراي سنتز 

هـا،   ف نيتراسيون استفاده شده است. از معايـب ايـن روش  عنوان معر

 كننده ،توليـد پسـاب زيـاد، آلـوده    استفاده از حجم زياد مخلوط نيتره

كننده محيط زيست، مشكل بودن فرايند جداسازي آنها و خورنـدگي  

زياد است. همچنين قدرت اسيدي بالا و شرايط دمايي نامناسب سبب 

توليد محصـولات جـانبي زيـاد و بهـره     باز شدن حلقه ايزوورتزيتان و 

باشد. در اين مقاله سعي شـده اسـت بـا اسـتفاده از     پايين واكنش مي

 معايب مـذكور برطـرف گـردد.      DFTHPمايعات يوني در نيتراسيون 

% گزارش شـده  85از سود قبلا با راندمان با استفاده   DFTHPمولكول 

ز تري اتيل آمـين در  ]. در اين مقاله اين مولكول با استفاده ا15[است

دلايل اسـتفاده   محيط آبي گلي اكسال با بازدهي بالا تهيه شده است.

هـاي مطلـوب چـون فشـار بخـار پـائين، پايـداري         از مايع يوني ويژگي

شيميايي و گرمايي بالا، محدوده وسـيع مـايع بـودن، بازيـابي آسـان و      

و استفاده مجدد از آن در محيط واكنش، عدم آلودگي زيست محيطـي  

هـاي   غيرقابل اشتعال بودن است كه اخيرا در سنتز و نيتراسيون تركيب

عنـوان حـلال و كاتـاليزور مـورد       هاي آروماتيك بـه  ويژه تركيب  آلي به

علـت قطبيـت زيـاد،     يـوني بـه  مايعات .]16- 20[اند استفاده قرار گرفته

NO2( سبب پايداري بيشتر يون نيترونيوم
) و توليد غلظت بالاي آن در +

گـردد. بنـابراين در   شدن شرايط واكنش مـي مخلوط نيتراسيون و ملايم

گردد مايعات يوني مختلف سنتز و تـاثير آن هـا بـر    اين مقاله تلاش مي

تـرين آنهـا   ارزيابي شده و در انتهـا مناسـب    TEX بهره نيتراسيون در

انتخاب و پارامترهاي مختلف موثر در نيتراسيون از جمله زمان ،دما و 

   مايع يوني بهينه گردد.مقدار 

  بخش تجربي -2

 1710Perkinاز نـوع  FT-IR  هاي براي شناسايي محصولات از دستگاه

Elmer  1وH-NMR ) (MHZ100   ــلال ــا ح ــتفاده DMSOب ــد.  اس ش

خلوص مواد توسط كروماتوگرافي لايـه نـازك بـا حـلال هـاي مختلـف       

وليوم متيـل ايميـداز   - 3سولفوبوتيل) - 4( - 1بررسي شد. مايعات يوني 

ــولفات n ]، 28و22و21[هيدروســ ــان -   ــولفون بوتــ ــدنيوم  ســ پيريــ

ــدروژن ــولفات[ هيــ ــري   27و23ســ ــدازوليوم تــ ــل ايميــ ]، متيــ

سولفونيك اسـيد ايميـدازوليوم    - 3- متيل - 1]، 29و26فلوئورواستات[

  ]30هيدروژن سولفات[  آمونيوم اتانول ]، تري25و24سولفات[ هيدروژن  

حلال ها و مـواد از شـركت مـرك بـا     كليه   .سنتز شدند آزمايشگاهدر  

 % تهيه شدند.95خلوص بالاي 

ــط   -2-1 ــد واسـ ــنتز حـ ــل دي -4، 1سـ  -6، 5، 3،2فرميـ

  DFTHP)( تتراهيدروكسي پيپرازين

گـرم   5/4ليتري مجهز به همـزن مغناطيسـي    ميلي 100در يك بالن 

اكسال  % آبي گلي40مول) محلول1/0گرم ( 5/14مول) فرماميد، 1/0(

اتيل آمين قرار داده شد. مخلوط واكنش  مول) تري02/0(گرم  02/2و 
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ساعت در دماي محيط همزده شد. رسوب زرد رنگ حاصل  2به مدت 

ترتيب با آب داغ، متانول و استون شستشو داده شد. رسوب  صاف و به 

تتـرا هيدروكسـي پيپـرازين     - 6، 5، 3، 2فرميل دي - 4، 1سفيد رنگ 

(DFTHP)   دست آمد. سلسيوس به  درجه 206 - 208با دماي ذوب   

ــنتز -2-2 ــرو دي -10، 4سـ ــا-12،8،6،2نيتـ -10،4 تترااكسـ

  )TEXآزاايزوورتزيتان ( دي

 3ليتري مجهز به مبـرد و همـزن مغناطيسـي،     ميلي 50در يك بالن 

يـوني قـرار داده شـد.     گـرم مـايع  0/ 5% و 98ليتر نيتريك اسيد  ميلي

گــرم اوره بــه 05/0 و DFTHPمــول)  ميلــي 49/0گــرم (  1/0ســپس 

درجـه   65دقيقـه در دمـاي    45مخلوط واكنش اضافه شد و به مدت 

سلسيوس حرارت داده شد. سپس مخلوط واكـنش تـا دمـاي محـيط     

سرد شده و بر روي يخ خرد شده ريخته شد. رسوب سفيدرنگ صـاف  

بيكربنات اشباع، مجددا آب و در   ترتيب با آب، محلول سديم  شده و به

درجـه   40در دمـاي   TEXشستشو داده شد. محصول  آخر با متانول

  طور كامل خشك گرديد. سليسيوس به مدت يك شبانه روز به

ــايع  -2-3 ــنتز م ــوني  س ــولفوبوتيل) -4( -1ي ــل  -3س متي

  ايميدازوليوم هيدروسولفات

 3 ليتري مجهز به مبـرد و همـزن مغناطيسـي،     ميلي 50در يك بالن 

- بوتان- 4، 1گرم  13/5زول و متيل ايميدا - Nمول)  ميلي 5/36گرم (

سـاعت بـازرواني    24سولتون قرار داده شد و در حمام روغن به مدت 

شد. پس از آن، رسوب سفيد رنگ تشكيل شده صاف و چندين بار بـا  

تولوئن براي جداسازي مواد اوليه واكنش نـداده شستشـو داده شـد و    

م گـر  3يـوني،   سپس كاملا در خلاء خشك گرديد. براي سـنتز مـايع   

ليتـري يـك    ميلـي  100يون در يـك بـالن    مول)  جفت  ميلي74/13(

دهانه مجهز به قيف افزاينده و همزن مغناطيسي قرار داده شد. سپس 

مول) از سولفوريك اسـيد بـه صـورت قطـره      ميلي 74/13گرم ( 41/1

درجه  40قطره به مخلوط واكنش اضافه شد و در حمام روغن با دماي

رارت داده شد. مايع بي رنگ تشـكيل  ساعت ح 48سلسيوس به مدت 

اتر بـراي جداسـازي مـواد اوليـه      اتيل شده چندين بار با تولوئن و دي

  واكنش نداده شستشو داده شد.

ــايع   -2-4 ــنتز م ــوني س ــان - nي ــولفون بوت ــدنيوم  س پيري

  سولفات هيدروژن

 2ليتري مجهز بـه مبـرد و همـزن مغناطيسـي،     ميلي 50در يك بالن 

- 4، 1مـول)   ميلـي  25گرم ( 4/3مول) پيريدين و  ميلي25ليتر ( ميلي

سـاعت   24سولتون قرار داده شد و مخلوط واكنش بـه مـدت    - بوتان

بازرواني شد. پس از آن، جفت يون سفيد رنگي تشـكيل شـد. بعـد از    

صاف كردن رسوب و چندين بار شستشو با تولـوئن بـراي جداسـازي    

شـك گرديـد. بـراي    مواد اوليه واكنش نداده، رسوب كاملا در خلاء خ

يون در يـك بـالن    مول) جفت ميلي 9گرم ( 2سنتز مايع يوني، مقدار 

يك دهانه مجهز به قيف افزاينده و همزن مغناطيسي قـرار داده شـد.   

والان جفت يون، سولفوريك اسيد قطره قطره بـه   اكي سپس مقدار هم

درجـه   40مخلوط واكنش اضـافه شـد و در حمـام روغـن بـا دمـاي       

ساعت حرارت داده شد. مايع يـوني بـه دسـت     48مدت سلسيوس به 

اتر بـراي جداسـازي مـواد اوليـه      اتيل آمده چندين بار با تولوئن و دي

واكنش نداده شستشو داده شد. محصول با بازده و خلوص بـالايي بـه   

  دست آمد. رنگ به شكل يك مايع بي

ســـنتز مـــايع يـــوني متيـــل ايميـــدازوليوم تـــري  -2-5

   CF3COO[HMim]فلوئورواستات

ليتري مجهز بـه همـزن مغناطيسـي و     ميلي 50در يك بالن دو دهانه 

متيل ايميـدازول قـرار داده    - 1مول)  01/0گرم ( 82/0قيف افزاينده، 

مـول)   01/0گـرم (  14/1شد. سپس بالن در حمام يخ قرار داده شد و 

تري فلوئورواستيك اسيد قطـره قطـره بـه آن اضـافه شـد و مخلـوط        

ساعت در دماي اتاق هم زده شد. پس از آن، مايع  2 واكنش به مدت

  رنگ در خلا خشك گرديد. يوني بي

ــايع -2-6 ــنتز م ــوني  س ــل -1ي ــيد  -3-متي ــولفونيك اس س

  HSO4 [MSIm]سولفات هيدروژن  ايميدازوليوم 

ليتري مجهـز بـه همـزن مغناطيسـي، قيـف       ميلي 50در يك بالن دو دهانه 

متيـل ايميـدازول و    - 1مول)  ميلي 6( گرم 15/0افزاينده و لوله خشك كن، 

 6گــرم ( 7/0كلرومتـان خشــك قــرار داده شـد. ســپس    ليتــر دي ميلـي  10

دقيقه بـه مخلـوط    10مول) كلروسولفونيك اسيد قطره قطره در مدت  ميلي

 59/0دقيقه در دماي اتاق هم زده شد. پـس از آن،   40واكنش اضافه شد و 

دقيقـه در دمـاي اتـاق     3ر مدت % د96مول) سولفوريك اسيد  ميلي 6گرم (

 8مـدت   اضافه شد. پس از اتمام افزايش سولفوريك اسيد، مخلوط واكنش به

درجـه   45سـاعت در دمـاي    1ساعت در اتمسفر نيتـروژن هـم زده شـد و    

دسـت   كلرومتان سر ريز شده و مايع يوني به سلسيوس حرارت داده شد. دي

ي مواد اوليه واكنش نـداده  كلرومتان خشك براي جداساز آمده سه بار با دي

  شستشو داده شد. مايع يوني حاصل به طور كامل تحت خلأ خشك گرديد.

 هيدروژن سولفات  آمونيوم اتانول يوني تري سنتزمايع -2-7

ليتـري مجهـز بـه همـزن مغناطيسـي و قيـف        ميلي 50در يك بالن دو دهانه 

ميلـي ليتـر    15آمـين و   اتـانول  مـول) تـري   ميلـي  015/0گرم ( 17/2افزاينده 

استات قرار داده شد. سپس به مخلوط واكنش سـرد شـده در حمـام يـخ،      اتيل

مول) سـولفوريك اسـيد اضـافه شـد و بـه       ميلي 015/0گرم ( 4/1قطره قطره 

ساعت در دماي اتاق هم زده شد. مايع يوني تهيه شده سه بار بـا اتيـل    2مدت 

داده شـد. مـايع يـوني    استات براي جداسازي مواد اوليه واكنش نداده شستشو 

  هيدروژن سولفات به طور كامل تحت خلأ خشك گرديد.  آمونيوم اتانول تري
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  بحث  نتايج و -3 

  بهينه سازي نوع مايع يوني –1- 3

در حضور انـواع مايعـات يـوني     TEXبراي رسيدن به بازده بالا، سنتز 

ر دهـد كـه بهـره واكـنش د    ) نشـان مـي  1انجام گرفت. نتايج جدول (

حضور مايعات يوني اسيدي ويژه بالاتر از مايعات يوني اسيدي است و 

همچنين مايعات يوني بر پايه ايميدازوليوم نتـايج بهتـري از مايعـات    

   .يوني بر پايه پيريدينيوم، پيروليدينيوم و آمونيوم نشان دادند

در  DFTHPاز حـد واسـط    TEXسـنتز  مقايسه بهره واكنش  - 1جدول 

  . عات يونيحضور انواع ماي

 مايع يوني رديف
بازده 

(%) 

 45 آمين تترا متيلن سولفوبوتيل هگزا -4، 1تترا  1

 51 تري اتيل آمونيوم بوتان سولفونات 2

 49 متيل ايميدازوليوم هيدروژن سولفات 3

4 
متيل ايميدازوليوم -3سولفوبوتيل)  -4(-1

 هيدروسولفات
66 

 46 م كلريدسولفونيك اسيدايميدازوليو -3-متيل -1 5

 HCOO 47[HMim]ايميدازوليوم فرمات 6

 48 تري اتانول آمونيوم هيدروژن سولفات 7

 44 سولفات پيروليدينيوم بي 8

9 
ايميدازوليوم  سولفونيك اسيد -3-متيل -1

 HSO4 [MSIm] هيدروژن سولفات
52 

10 
متيل ايميدازوليوم تري 

 CF3COO[HMim]فلوئورواستات
57 

11 n– 54 فون پيريدنيوم هيدروژن سولفاتبوتان سول 

 40 كلريد ايميدازوليوم   متيل  اكتيل 12

 46 تري اتيل آمين هيدروژن سولفات 13

 44 پيريدينيوم فرمات 14

گـرم،   5/0 درجه سلسيوس، مقدارمايع يـوني:  65ليتر، دماي واكنش:  ميلي 3 مقدار نيتريك اسيد:

 دقيقه 45 زمان واكنش:

  قدار مايع يوني بهينه سازي م -3-2

با مقادير مختلف  DFTHPبه منظور بررسي مقدار مايع يوني واكنش نيتراسيون 

) 2از مايع يوني مورد بررسي قرار گرفت طبق نتايج نشان داده شده در جدول (

    گرم مايع يوني حاصل شد. 5/0بهترين نتيجه در صورت استفاده از 

  

  

  

  

  

متيـل ايميـدازوليوم    -3سـولفوبوتيل)   -4( -1يوني   اثر مقدار مايع -2جدول 

  .TEXهيدروسولفات بر واكنش سنتز 

  بازده (%)  مايع يوني (گرم)

25/0  27  

5/0  66  

75/0  61  

1  55  

5/1  49  
  .دقيقه 45 درجه سلسيوس، زمان واكنش: 65ليتر، دماي واكنش:  ميلي 3 مقدار نيتريك اسيد:

  بهينه سازي مقدار اسيد  -3-3

NO2مـايع يوني،غلظـت   گـرم  5/0در مقادير كمتـر از  رسد نظر ميبه
و  +

پايين است و بهره واكنش كم است. در مقادير بيش   DFTHPحلاليت 

در آن افـزايش يافتـه  وهنگـام     TEXگرم مـايع يـوني حلاليـت     5/0از 

دسـت   بـراي بـه   كنـد. مقدار كمتري  رسوب مـي  رسوب شدن محلول ،

كننده، واكنش با مقادير مختلف  رهآل عامل نيت آوردن مقدار بهينه و ايده

دسـت آمـده در جـدول     هاي به اسيد انجام شد. با توجه به داده نيتريك

ليتر به  ميلي 3كننده از  ) مشخص شد كه با افزايش مقدار عامل نيتره3(

ليتر، بازده محصول كاهش يافـت، زيـرا افـزايش مقـدار اسـيد و       ميلي 7

يـب محصـول و در نتيجـه    افزايش اسيديته محيط واكـنش، باعـث تخر  

  شود. كاهش بازده واكنش مي

در حضـور   TEXاثر مقدار نيتريك اسيد بر واكنش سـنتز   -3جدول 

  متيل ايميدازوليوم هيدروسولفات. - 3سولفوبوتيل)   - 4(  - 1مايع يوني 

  بازده (%)  ليتر) نيتريك اسيد (ميلي

2  52  

3  66  

5  61  

7  33  

10  4  
 دقيقه 45گرم، زمان واكنش:  5/0سلسيوس، مقدارمايع يوني: درجه  65دماي واكنش:      

   بهينه سازي دما -3-4

واكـنش   DFTHPنيتراسيون حد واسط براي ارزيابي اثر دما در واكنش 

درجه سلسيوس انجام شد و بهترين نتيجـه   85-30در محدوده دمايي 

). بعد از ايـن دمـا   4درجه سلسيوس مشاهده شد (جدول  65در دماي 

درجـه سلسـيوس    65راندمان مشاهده شد. در دمـاي كمتـر از   كاهش 

در محـيط   درجه سلسـيوس،  65،واكنش كامل نشده و در دماي بالاي 

به علت فشار حلقوي بالا باز شده، محصـولات   TEXاسيدي غليظ حلقه 

  گردد و بهره واكنش كاهش ميابد.جانبي توليد مي
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                         -4( -1مايع يوني  در حضور TEXاثر دما بر واكنش سنتز  -4جدول  

  متيل ايميدازوليوم هيدروسولفات. -3  سولفوبوتيل)

  بازده (%) (C°)دما 

30  25  

45  47  

55  49  

65  65  

75  41  

85  18  

  .دقيقه 45گرم، زمان واكنش:  5/0ليتر، مقدارمايع يوني:  ميلي 3مقدار نيتريك اسيد:      

  واكنشبهينه سازي زمان  -3-5

در ادامه بهينه سازي زمان واكنش نيز مورد بررسي قرارگرفت كه نتايج 

) نشان داده شده است. طولاني شـدن زمـان   5حاصل از آن در جدول (

  شود.مي TEXسبب تخريب ساختار حلقوي 

 - 4( - 1در حضـور مـايع يـوني     TEXاثر زمان واكنش بر سنتز  -5جدول 

  .هيدروسولفات متيل ايميدازوليوم - 3سولفوبوتيل) 

  بازده (%)  زمان (دقيقه)

30  56  

45  67  

90  62  

180  40  
  گرم 5/0درجه سلسيوس، مقدارمايع يوني:  65ليتر، دماي واكنش:  ميلي 3مقدار نيتريك اسيد: 

  نتيجه گيري -4

TEX  يك ماده منفجره قوي با حساسيت پايين است در اين مقاله سنتز

TEX سيد غليظ درحضـور مايعـات يـوني    با استفاده از معرف نيتريك ا

عنـوان حـلال و كاتـاليزور مـورد      اسيدي ويژه، مايعات يوني اسيدي بـه 

در حضـور   TEXبررسي قرار گرفت و مشاهده شـد كـه واكـنش سـنتز     

ــايع ــژه برونســتد   م ــوني اســيدي وي ــل  -3ســولفوبوتيل)  -4( -1ي متي

شـت.  ايميدازوليوم هيدروسولفات نتايج قابل ملاحظـه اي بـه همـراه دا   

سبب شده بهره  و  DFTHPاستفاده از اين مايع يوني جهت نيتراسيون 

افزايش يافته  و شرايط واكنش ملايم تر شـود. در   TEX   خلوص سنتز

اين مقاله همچنين پارامترهاي موثر بر بازده واكنش شـامل تـاثير نـوع    

متيـل  -3سـولفوبوتيل)   -4( -1يوني، مقداركاتاليزور مـايع يـوني    مايع 

دازوليوم هيدروسولفات زمان، مقدار نيتريك اسيد و دماي واكـنش  ايمي

     مورد بررسي قرار گرفتند. بهتـرين بـازده بـا مـايع يـوني اسـيدي ويـژه        

متيل ايميدازوليوم هيدروسولفات حاصل شد و  -3سولفوبوتيل)  -4( -1

دقيقـه بـود كـه بـر      45و زمـان   oC 65بهترين دما براي انجام واكنش 

دست آمـد. مزايـاي ايـن روش      % به66با بازده   TEXصولاساس آن مح

  .باشد تر واكنش مي بازده بالاتر و شرايط معتدل
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