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denen Stoff abgesaugt und dieser mit 2 rh R-ab,CB, behandelt, das I:nlBsliche abfiltriert 
und auf Ton getrocknet. Man erhiilt 2.3 g Phthalimido-azobenzol vom S c h p  
261-2830. Die alkal. L6siing siiuert man an, saugt clen entetandenen Niederschlag ah 
und trocknet ebenfalls auf Ton: 1.8 g Phtha lamidsbure  vom Schmp. 248-250". Die 
Dioxanlesung wird mit Natriumcarbonat-IBsung rcrdunnt : darin sind unloslich 0.38 g 
Phthalimid vom Schmp. 216-218O. lijslich 2.5 g PhthalamidsBun~ rom Srhmp. 241-243O. 
Besamtausb. 2-63 g I'hthalimid iind 4.3 e I'hthalaniids6urr. 

35. Hcllmiith Fischer : Noliz iiber die Dtarstellung voii Oktogeri (Cyclo- 
tetramethylentatranitramin) * ). 

[BUR drni t~htmaligen I,aboratorium dcr Fabrik Hobingcn der (fcsdlschatt 1n.h H m c  
Verwertung c.hemischer Erzeugnisse.1 

(Eingcgangen am 23 .Juni 1948.) 

Es wird die Gewinnung des hbheren Homolrgen des Hexogtlnfi. 
des Oktogens (Cyclotetramethylentetranitramins), beschrieben. 

Xach einer vonM. E blcl) gefundcucn ltcaktion lalit slch Hexogen ((~yclotriiiieth~l~r~ 
trinitramin) (I) durcb wasserentziehencle Mittel nns Paraformaldehvd und Ammonium 
nitrat nach folpendcr CJlcichung gewinnen 

C'H? 
\ 

Aber auch durch CVasserentzug von Hesamethylentetramin bei Uegenwart der ent - 
spechenden Menge Salpeteniiure und Ammoniumnitrat erhiilt man Hexogen, wenn 
Hexamethylentctramin als Salz, z.H. a1s Acetat, rorliegt. G. Ksof  fler2) erhielt aun 
Hexamethylentetramin-dinitrat und .,Ammoniumdinitrat'' sehr gute Ansbeuten nach 
folgender Gleichurig : 

(CH,),N,.2 HNO, j- 2 (SH,SO,-HNC~,j 4 6 (('H,.(,!O),O + 2 I + 12 C'H,-CO,H 

Tlas nach diesen Heaktionen gcwonneiie 12oh-Hexogen eiithiilt versc'hiedene Nebea - 
verbindungen, zusammtm etwa 20/,, u.a eine bei 2i2-273O sirh zersetzende Verbindung, 

die von mir aufgefunden und durch Elementaranalpe, NO,- 
CH, Gruppm-Bestimmung, Mo1.-Gew.-Hestimmung und Zerset - 

/' \ zung inittels konz. Schwefelsiiure zu Distickstoffoxyd a l ~  
N-NO, Oktogen (11) charakterisicrt wurde. 

Zur Ilarstellung dieser Verbindung in gr6leren blengen I I 
( , I H 2  kann man die Ebiesche Iteaktion durch Veriinderung der 
S -NO2 Reaktionsbedingungen (UnterschuO 1-011 Essigsiiureanhy- 

I 
arid) so fiihren, daO das Oktogen neben Hexogen bis zu 6 v !  
im Endproduk anfallt; jedoeh sinkt bei diesen Versucheri 
die Gesamtausbeute bis auf etwa 50%,, berechnet auf einpr 
setzten E'ormaldeliyd. ab. 
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*) Die Versuchr wurden im Jahre 1943 durrhgefiihrt. 
l) Die diesbeziiglichen Arbeiten wurden im Laborahrium der friihereii 1. G. Parbeii 

industrie A.G., Werk ltottweil, unter Mitarbeit von H.Herzog, H. Fischer u. H. Hin- 
der  durchgefiihrt. Die erste Anmeldung eum I h c h .  Reichs-Pat. erfolgte im Jahre 1934: 
Dr. M. Eble ist 1938 gestorhen. 

2, Mitteil. aus dem ehemaligen Werk Reinsdorf der Westfiilisch-Anhaltischen Spreng- 
stoff A.G.; die Umsetzung wurde im Jahre 1943 zum Dtsch.Reichs-Pat. anaenirldet; 
Dr. G. Kniiffler iq t  im .Jahrc 191.5 urns IAhn gekommen. 
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Besser grlangt man iiacli den im Vorsuclistcxil l)(~~hrieberien 'i'c~rsuc.hsl~cdin~uri~eii 

zu eiriem fast reinen Prorlukt, .u-obei inan die folgendc Iteaktions~1~~icliurlg zugruride 
legon karin : 

2(CHZ)B;Y4.2~1~3.CI.02H + 4(SH,SO,.L'~iNO,)  1 1 2 ( ( ' H J . ( X ) ) 2 0  --+ 3 I1 -1 28 ( ' f f 3 . ( ' 0 2 1 f .  

Besrhreibung der Tersuehe. 

(Mitharlwitc.t \ on A If r e d  E b c.rlr 11 ntl  J o s c. f H a. f 11 (, r. I 

Mol)  in I~Cssigsiiuro lltWt man 
bci etwa 30° unter Iluliwn aus zwei 'I'ropftric literii gl(ic.lizeitig 1 .) einc. Miscliung \on  
1 aMol Armnoniumnitr,tt init 2 Mol konz. Sallwtt up' (Wproz.)  und 2.) Essigskurc.. 
anhydrid ( 3 ' 1  ?fol) unter Iiuhrcn zutropfcn, 1voi)c.i tlcr Zolauf drs 11:ssigsBureciiihpclritis 
80 eingestellt aird, tlaB anfangs riii gcriii(~er rl~erst Iiulj ilii  ,,An~moniunitrinitr;tt" vor- 
handen ist. Xach deni Abkulden. L&irutsc.licn, IVasvh~ii iind Aufkochen des I'rodukts mit 
Wasser e rhdt  man in ciner r\usl)eutc voii ctwa W(, rill t'rotlukt vom Schinp. 250-2600, 
tias Oktogei i  mit weiiig Xrbenprotluliten tlarstdlt und (lurch Piiilrr~stal1iuicrc.n ai ls  
Accton rein erhaltcri w t d m  kann. 

Zu einer LBsung von I l c~san ie t i i y l c i i t c~ t r ami i i  ( '  

(>,H,X8OR (2e6.2) Ikr .  16.22 11 2.72 S 37.83 
(fef. C: 16.48 H 2 70 R' 37.90 Mol.-C:ew. 277 (Ila 

Dit das Oktogen in srincan spr 
iiber Hexogen zeigte, wurtleri die 
wrung riicht fortgesetzt. 

fi tc~chiiisc~hcw Eigcmsc*11;~ftcl1m keine 1' 
( 2 1 1 ~  zur Aushcutt,stc.iRerung und Re 




