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Streszczenie: Bezpieczenstwo pracy to obecnie
najistotniejsze wyzwanie przed ktorym stoi caty
swiat. W przemysle zbrojeniowym glowna uwaga
skupia si¢ na wytwarzaniu form uzytkowych za-
wierajagcych malowrazliwe materialty wybuchowe.
4,10-dinitro-2,6,8,12-tetraoksa-4,10-diazaizowur-
cytan (TEX) jest przykladem mato wrazliwego
kruszacego materialu wybuchowego posiadajacego
dobre parametry detonacyjne oraz niewielka wraz-
liwo$¢ na bodzce mechaniczne. W pracy przed-
stawiono wykonanie syntezy TEX w zwickszonej
skali laboratoryjnej oraz przeprowadzenie badan
laboratoryjnych takich, jak pomiar gestosci, spek-
troskopia Ramana, spektroskopia w podczerwieni
oraz analiza termiczna, oznaczenie wrazliwosci na
tarcie i uderzenie. Przygotowano odlewane matow-
razliwe kompozycje wybuchowe na bazie TEX.
Kompozycje te zostaly przebadane w laborato-
rium, wykonano tadunki i przeprowadzono pomiar
predkosci detonacji otrzymanych uktadow.

Stowa kluczowe: matowrazliwe materialty wybu-
chowe, TEX, synteza, kompozycje matowrazliwe,
bezpieczenstwo pracy

1. Wstep

Obecnie na calym $wiecie przemyst zbro-
jeniowy dazy w kierunku zastgpienia wrazli-

Abstract: Work safety is currently the most im-
portant challenge facing the whole world. In the
arms industry, the main focus is on the produc-
tion of formulations containing low-sensitive ex-
plosives. 4,10-dinitro-2,6,8,12-tetraoxa-4,10 dia-
zoisovurcate (TEX) is an example of a low-
sensitive blasting explosive with good detona-
tion parameters and low sensitivity to mechani-
cal stimuli. In this work, the synthesis of TEX
was performed on an enlarged laboratory scale,
and then laboratory tests were performed, such
as density measurement, Raman spectroscopy,
infrared spectroscopy and thermal analysis,
measurement of sensitivity to friction and im-
pact. Low-sensitive explosive compositions ba-
sed on TEX were made. These compositions
were tested in the laboratory, charges were made
and the detonation velocity of the obtained prod-
ucts was measured.

Keywords: insensitive explosives, TEX, synthe-
sis, insensitive compositions, work safety

1. Introduction

Defence industry in the world is trying
now to replace sensitive explosive materi-
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wych materiatow wybuchowych w formach
uzytkowych  malowrazliwymi  materiatami
i kompozycjami wybuchowymi. Zwigzane jest
to ze zwigkszeniem nacisku ze strony wiladz i
organizacji miedzynarodowych na zapewnienie
jak  najwigkszego bezpieczenstwa pracy
wszystkim osobom majacym kontakt z materia-
fami wybuchowymi od momentu syntezy,
przez elaboracje, magazynowanie oraz finalnie
transport amunicji w celu zabezpieczenia dzia-
fan wojskowych. Aktualnie projektowane 1i
produkowane formy uzytkowe powinny spet-
nia¢ wymagania dla amunicji malowrazliwej
(ang. Insensitive Munitions — IM) zgodnie
z wymogami opisanymi w NATO STANAG
4439 [1].

W celu wytworzenia form uzytkowych o
matej wrazliwosci nalezy uzy¢ niewrazliwy lub
matowrazliwy materiat wybuchowy (MW). Na
Swiecie trwaja badania, majace na celu otrzy-
manie takich materiatow. Jednym ze sposobow
otrzymania matowrazliwego materialu wybu-
chowego jest zmniejszenie wrazliwo$ci zna-
nych MW: 1,3,5-trinitro-1,3,5-triazacyklohek-
san (HMX), 1,3,5,7-tetranitro-1,3,5,7-tetraaza-
cyklooktan (RDX) czy tetraazotan pentaerytry-
tu (PETN). Jedng z metod obnizenia wrazliwo-
$ci na uderzenie oraz tarcie jest flegmatyzacja
MW. W tym celu wykorzystuje si¢ zwigzki in-
ertne, takie jak naturalne woski (cerezyna, stea-
ryna) oraz polimery, w wyniku czego uzyskuje
sie plastyczne materiaty wybuchowe (ang. Pla-
stic Bonded Explosives — PBX). Prowadzone sg
réwniez badania nad strukturg wewngtrzng
krysztatbw materiatbw wybuchowych. Liczne
wtrgcenia gazowe, dyslokacje, puste przestrze-
nie, defekty krysztatow czy zanieczyszczenia
tworza gorace punkty, ktorych obecnos¢ w
strukturze moze powodowaé zwickszenie
wrazliwosci na bodzce zewnetrzne. Sg dwa po-
dejscia, majace na celu eliminacje goracych
punktow w strukturze, powolna i kontrolowana
krystalizacja MW oraz zmniejszenie wielkoSci

als used in products by explosive materials
and compositions of low sensitivity. It is
connected with an increased stress the au-
thorities and international organisations
undertake to provide the possibly highest
levels of safety for all persons working
with explosive materials starting from the
moment of synthesis, through application,
and storing, and finally transporting the
ammunition needed for military opera-
tions. The products which are currently de-
signed and manufactured have to meet the
requirements for insensitive munitions
(IM) according to specifications described
in NATO STANAG 4439 [1].

An insensitive or low sensitive explo-
sive material (EM) has to be used for pro-
duction of useful articles of low sensitivity.
There have been researches carried out in
the world to receive such materials. Reduc-
tion of sensitivity for well-known EM such
as 1,3,5-trinitro-1,3,5-triazacyklohexan (HMX),
1,3,5,7-tetranitro-1,3,5,7-tetraaza-cyklook-
tan (RDX), or pentaerythrityl tetranitrate
(PETN) is one of ways for receiving insen-
sitive explosives. Phlegmatization of EM is
one of methods used for reduction of sensi-
tivity against the friction. For this reason
the inert compositions such as natural wax-
es (ceresin, stearin) and polymers can be
used to get plastic bonded explosives -PBX.
Here are also researches carried out over
the internal structure of explosive material
crystals. Numerous gaseous caverns, dislo-
cations, empty spaces, or crystal defects
and impurities create some hot points which
can produce the increased sensitivity
against external stimuli when present in the
structure. There are two ways eliminating
the hot structural points consisting of a
slow and controlled crystallization of EM,
or reduction of particles to nanometric sizes
[2-8].
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czastek do rozmiar6w nanometrycznych [2-8].
Powyzsze metody otrzymywania mato
wrazliwych materialdw wybuchowych maja
liczne wady, podstawowg jest koszt ich pro-
dukcji. Procesy te sg wieloetapowe, €zaso-
chtonne, wymagaja czgsto skomplikowanej
aparatury, przez co s3 nieoplacalne w skali
przemystowej. Konieczne jest zatem poszuki-
wanie nowych, niewrazliwych materiatow wy-
buchowych o nieskomplikowanej syntezie, z
wykorzystaniem tanich, fatwo dostepnych su-
rowcow [9]. Otrzymany materiat powinien po-
siada¢ wysokie parametry detonacyjne, stabil-
nos$¢ termiczng oraz charakteryzowaé si¢ wy-
soka gestoscia przy jednoczes$nie niskiej wraz-
liwosci nabodzce termiczne, mechaniczne,
wybuchowe i elektromagnetyczne [10].

2. Cel badan

Celem badan bylo wykonanie procesu
syntezy 4,10-dinitro-2,6, 8,12-tetraoksa-4,10-
diazaizowurcytanu w skali laboratoryjnej po-
wickszonej z wykorzystaniem reaktora o ob-
jetosci 2 L. Opracowany proces powinien by¢
bezpieczny, w pelni kontrolowany oraz po-
zwala¢ na uzyskanie jak najwigkszej wydaj-
nosci. Koncowym etapem bylo wykonanie
badan fizykochemicznych oraz sprawdzenie
parametréow uzytkowych krystalicznego TEX
oraz kompozycji uzyskanych na jego bazie.

3. Czes¢ literaturowa

Materiatem wybuchowym spetniajgcym
wymogi opisane w porozumieniu standaryza-
cyjnym NATO STANAG 4439 [1] jest 4,10-
dinitro-2,6,8,12-tetraoksa-4,10-diazaizowur-
cytan (TEX). Jest to materiat o wysokiej ge-
stosci (1,985 g/em®, temp.pok.), z czym zwia-
zane s3 dobre parametry wybuchowe TEX.
Predkos¢ detonacji dla tej gestosci wynosi
7446 m/s, a cisnienie detonacji 370 kbar [9].

The above mentioned methods for re-
ceiving low sensitivity explosive materials
have many drawbacks, and the greatest one
refers to the cost of production. These are
the multistage processes, often requiring
complex instrumentation, and unprofitable
for that reason at the industrial production.
Then, it seems that a search for new insen-
sitive explosive materials of uncomplex
synthesis and using cheap and accessible
raw materials is needed [9]. The received
material has to possess high detonating
performance and thermal stability, and
density at low sensitivity to thermal, me-
chanical, explosive and electromagnetic
stimuli [10].

2. Object of Researches

The researches were aimed to carry out
the process of synthesis of 4,10-dinitro-2,6,
8,12-tetraoxa-4,10-diazoisovurcate in the
enlarged laboratory scale by using a reactor
with volume of 2 L. The developed process
has to be safe and entirely controllable, and
provide high efficiency, as well. Finally,
physicochemical tests were carried out and
usable characteristics checked for the crys-
tal TEX and compositions received on its
base.

3. Literature Studies

Explosive material 4,10-dinitro-2,6,
8,12-tetraoxa-4,10-diazoisovurcate  (TEX)
complies with specifications presented in
NATO STANAG 4439. The material has
high density (1.985 g/cm® at ambient tem-
perature) what provides good explosive
characteristics of TEX. The velocity of det-
onation is 7446 m/s for this density and
pressure of detonation is 370 kbar [9]. The
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Klatka izowurcytanowa TEX z przestrzennie
naprezonym ukltadem wigzan korzystnie
wplywa na parametry detonacyjne tego zwiaz-
ku. TEX jako przedstawiciel zwigzkow wyso-
koenergetycznych w strukturze przestrzennej
ma wigzanie eksplozoforowe N-NO2, dzigki
czemu nalezy do rodziny heterocyklicznych
polinitroamin. Jednocze$nie material ten ma
duzg stabilnos$¢ termiczng i jest mato wrazliwy
na bodzce mechaniczne. TEX ma niskg wraz-
liwo$¢ na uderzenie (15J) oraz tarcie (>353
N), w probie stabilno$ci prozniowej w czasie
48 godzin przy temperaturze 75°C wystepuje
brak reakcji ze strony materiatu. Te wlasciwo-
$ci pozwalaja na zakwalifikowanie TEX do
grupy przewozowej okre§lonej kodem klasyfi-
kacyjnym 1.1 D. Wedtug autorow [9] podkla-
sa 1.6 (czyli MW skrajnie niewrazliwe) bytaby
réwnie odpowiedna, jednak ze wzgledu na
koszt przeprowadzenia takiej Klasyfikacji nie
zostata ona wykonana. TEX ma niski bilans
tlenowy BOtex= -42,7%, 4,10-dinitro-2,6,8,
12-tetraoksa-4,10-diazaizo-wurcytan to biata,
krystaliczna substancja rozpuszczalna w takich
rozpuszczalnikach jak acetonitryl, aceton,
kwas azotowy(V), dimetyloformamid, octan
etylu, pirydyna czy sulfotlenek dimetylu [11].

Obecnie produkcja 4,10-dinitro-2,6,8,12-
tetraoksa-4,10-diazaizowurcytanu na skale
przemystowa prowadzona jest przez firme
ATK w USA, Explosia w Czechach oraz fir-
mg¢ Rafael w Izraelu [9].

4,10-Dinitro-2,6,8,12-tetraoksa-4,10-dia-
zaizowurcytan otrzymywany jest w dwueta-
powej syntezie. W pierwszym etapie otrzy-
mywana jest 1,4-difirmylo-2,3,5,6-tetra-hydro-
ksypiperazyna (DFTHP), z ktérej w kolejnym
etapie syntezy otrzymuje si¢ TEX.

3.1. Metody otrzymywania 1,4-diformylo-
2,3,5,6-tetrahydroksypiperazyny

1,4-Diformylo-2,3,5,6-tetrahydroksypi-

isovurcate box of TEX with spatially
stressed system of bonds has a beneficial
influence on detonating characteristics of
the composition. As TEX represents a fami-
ly of high energy compounds it has an ex-
plosophoric bondage N-NO2 in its spatial
structure and due to it falls into the family
of heterocyclic poly-nitro-amines. At the
same time the material represents high
thermal stability and low sensitivity on me-
chanical stimuli. TEX has low sensitivity to
impact (15J) and friction (>353 N), and
there is a lack of material reaction at the
vacuum stability trial within 48 hours and
temperature 75°C. These properties stand
for qualification of TEX into the transport
category designated by classification code
1.1 D. According to authors of [9] the sub-
class 1.6 (i.e. EM extremely insensitive)
would be also suitable, but the classifica-
tion was not made because of its costs. TEX
has a low oxygen balance BOtex= -42.7%,
and 4,10-dinitro-2,6,8,12-tetraoxa-4,10-dia-
zoisovurcate is a white crystal substance
solving in such solvers as acetonitrile, ace-
tone, nitrogen acid(V), dimethylformamide,
ethyl octane, pyridine, or dimethyl sulfox-
ide [11].

The 4,10-dinitro-2,6,8,12-tetraoxa-4,10 -
diazoisovurcate is now produced on industrial
scale in the US by ATK, in Czech Republic
by Explosia, and in Israel by Rafael [9].

The 4,10-dinitro-2,6,8,12-tetraoxa-4,10
-diazoisovurcate is received in a two stage
synthesis. In the first stage 1,4-difirmylo-
2,3,5,6-tetra-hydroxypiperazine (DFTHP) is
received and in the next step of synthesis
the TEX is produced.

3.1. Methods for Receiving 1,4-difirmylo-
2,3,5,6-tetra-hydroxypiperazine

1,4-difirmylo-2,3,5,6-tetrahydroxy-pipera-
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perazyng¢ otrzymuje si¢ w wyniku reakcji kon-
densacji 40% wodnego roztworu glioksalu
z formamidem w stosunku molowym substra-
tow 1:1. Synteza prowadzona jest w tempera-
turze 15-45°C. Jest to kondensacja katalizo-
wana zasadg. Przeprowadzono wiele badan, w
ktorych wykorzystano katalizatory nieorga-
niczne, takie jak wodorotlenek sodu, wodoro-
weglan sodu oraz weglan sodu [12-14].
W literaturze opisano takze reakcje w obecno-
sci katalizatorow organicznych. Najlepsze
wydajnosci (tj. 82%) uzyskano dla syntezy w
obecnosci trietyloaminy o zawarto$ci 0,1 mol
na 1 mol formamidu, optymalny czas prowa-
dzenia reakcji wynosi 2 godziny [15].

3.2. Metody otrzymywania 4,10-dinitro-
2,6,8,12-tetraoksa-4,10-diazaizowurcytanu

W literaturze opisanych jest wiele metod
otrzymywania 4,10-dinitro-2,6,8,12-tetraoksa-
4,10-diazaizowurcytanu. Substratami  wyko-
rzystywanymi do otrzymania TEX jest kwas
azotowy(V) (dymigcy lub minimum 65%)
oraz DFTHP. Metody r6znig si¢ pozostatymi
substratami stosowanymi w reakcji (kwas
siarkowy(VI), dwuwodny trimer glioksalu,
mocznik, azotan(V) potasu, glioksal), oraz wa-
runkami prowadzenia reakcji (czas i tempera-
tura) [14-20].

W badaniach w celu otrzymania TEX wy-
korzystano metode zoptymalizowang i opisang
przez zespot badawczy z Zaktadu Materiatow
Wybuchowych  Politechniki  Warszawskiej
[20]. W metodzie tej TEX otrzymywany jest w
wyniku reakcji DFTHP z dymigcym kwasem
azotowym(V) w obecnosci stezonego kwasu
siarkowego(V1) i mocznika. Wydajno$¢ meto-
dy wynosi okoto 40%.

3.3. Kompozycje wybuchowe na bazie TEX

Przeprowadzono wiele badan, w ktdérych
wykorzystano 4,10-dinitro-2,6,8,12-tetraoksa-

zine is received in reaction of condensation
of 40% water solution of glyoxal with
formamide at molar ratio of substrates 1:1.
The synthesis is carried out at temperature
15-45°C. The condensation is catalysed by
alkali. A lot of researches were carried out to
use inorganic catalysts such as sodium hy-
droxide, sodium bicarbonate, and sodium
carbonate [12-14]. Reactions in the presence
of organic catalysts were also described in
literature. The best yields (i.e. 82%) were
recorded at the synthesis in presence of tri-
ethylamine amounting 0.1 mol on 1 mol of
formamide and optimal time for running the
reaction was 2 hours [15].

3.2. Methods for Receiving 4,10-dinitro-
2,6,8,12-tetraoxa-4,10-diazoisovurcate

Literature contains many methods for re-
ceiving 4,10-dinitro-2,6,8,12-tetraoxa-4,10-
diazoisovurcate. Nitric(V) acid (fuming or
at least 65%) and DFTHP are the reagents
used for receiving TEX. The methods differ
by various reagents used in the reaction
(sulphuric acid(V1), dihydrate glyoxal tri-
mer, urea, potassium nitrate(V), glyoxal),
and conditions of undergoing reactions
(time and temperature) [14-20].

In the researches aimed to receive TEX
an optimised method was used, described
by the research team of the Explosive Mate-
rials Laboratory at the Warsaw’s Polytech-
nique [20]. In the method TEX is received
in effect of DFTHP reaction with fuming
nitric(V) acid in the presence of dense sul-
phuric(VI) acid and urea. The yield of the
method is ca. 40%.

3.3. TEX-Based Explosive Compositions

Many tests were carried out with the
use of 4,10-dinitro-2,6,8,12-tetraoxa-4,10-
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4,10-diazaizowurcytan do wytworzenia mato
wrazliwych form uzytkowych. Ze wzgledu
na duza $rednice krytyczng - 60 mm [9] TEX
moze samodzielnie wykorzystany
w formach uzytkowych o duzych kalibrach:
glowicach odlamkowych, odtamkowo-burza-
cych oraz kumulacyjnych [21]. Uzycie TEX
zamiast HMX badz RDX znaczgco zmniejsza
wrazliwo$¢ kompozycji wybuchowych, nato-
miast gdy TEX zastgpuje w mieszaninie NQ
badz NTO parametry detonacyjne danej kom-

zostac

pozycji wzrastajg. Kompozycje wybuchowe
zawierajace TEX moga by¢ réwniez wykorzy-
stywane do wytwarzania pociskoéw mozdzie-
rzowych, min, bomb oraz amunicji strzeleckiej
lub artyleryjskiej [21, 22]. Opracowano mato
wrazliwe, wybuchowe kompozycje, w ktorych
TEX jest materialem zmniejszajacym wrazli-
wos¢, jednoczesnie zapewniajagcym dobre pa-
rametry detonacyjne. Formy uzytkowe na ba-
zie TEX mogg by¢ uzyskiwane poprzez odle-
wanie mieszanin, tloczenie oraz prasowanie.

4.Czes$¢ eksperymentalna

4.1. Synteza 1,4-diformylo-2,3,5,6-
tetrahydroksypiperazyny

Po przeanalizowaniu danych literaturo-
wych zdecydowano, ze synteza 1,4-difor-
mylo-2,4,6,8-tetrahydroksypiperazyny bedzie
prowadzona z 40% roztworu glioksalu
I formamidu w stosunku molowym 1:1 w
obecnosci trietyloaminy jako Kkatalizatora w
stosunku molowym do formamidu wynosza-
cym 1:10 [16]. Temperatura procesu hie po-
winna przekracza¢ 30°C.

4.2. Synteza 4,10-dinitro-2,6,8,12-
tetraoksa-4,10-diazaizowurcytanu

Synteze TEX przeprowadzono poprzez
przygotowanie  jednorodnej  mieszaniny
DFTHP imocznika, ktéra nastgpnie byta

diazoisovurcate for production of usable
articles of low sensitivity. Due to the high
critical diameter equal to 60 mm [9] TEX
may be used independently in usable arti-
cles of great calibre: fragmentation and,
fragmentation-bursting, and shaped charge
heads [21]. Replacement of HMX or RDX
by TEX significantly reduces the sensitivi-
ty of explosive compositions, and whereas
the TEX replaces NQ or NTO in mixtures
the detonating performances of the specific
composition increase. Explosive composi-
tions including TEX may be also used for
production of mortar projectiles, mines,
bombs, and small arms or artillery ammu-
nition [21, 22]. Explosive compositions of
low sensitivity were developed employing
TEX as the sensitivity reducing material at
preservation of good detonating perfor-
mances. The usable articles prepared on
the base of TEX may be received by cast-
ing, forcing in, or pressing.

4. Experimental Investigations

4.1. Synthesis of 1,4-difirmylo-2,3,5,6-
tetra-hydroxypiperazine

Basing on studies of literature it was de-
cided that the synthesis of 1,4-difirmylo-
2,3,5,6-tetra-hydroxypiperazine would be run
with 40% solution of glyoxal and formamide
at the molar ratio 1:1, and in the presence of
triethylamine as a catalyst with the molar ra-
tio against formamide equal to 1:10 [16].
Temperature of the process has to be below
30°C.

4.2. Synthesis of 4,10-dinitro-2,6,8,12-
tetraoxa-4,10-diazoisovurcate

Synthesis of TEX was carried out by
preparation of uniform mixture of DFTHP
and urea, which in the next step was added
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dodawana do mieszaniny kwasow ogrzanych
w reaktorze do 50°C tak, aby temperatura
mieszaniny reakcyjnej wynosita 54 — 59°C
(proces silnie egzotermiczny). Nastepnie
mieszanina byta kondycjonowana przez oko-
to 2-3 godziny i schtadzana do temperatury
8°C 1 pozostawiona w niej przez 30 minut.
Mieszaning poreakcyjng przesaczano na lej-
ku Schotta i przemywano metanolem, kolej-
no woda do odczynu oboje¢tnego wobec pa-
pierka wskaznikowego. Otrzymany TEX su-
szono do statej masy w temperaturze 50°C.

4.3. Otrzymywanie malo wrazliwych
kompozycji wybuchowych na bazie TEX

Wykonano matowrazliwe kompozycje
wybuchowe na bazie TEX z wykorzystaniem
2,4,6-trinitrotoluenu  (TNT),  1,3,5-trinitro-
1,3,5-triazacykloheksanu (RDX) oraz 1,3,5,7-
tetranitro-1,3,5,7-tetraazacyklooktanu (HMX).
Trotyl zostal wykorzystany jako materiat
0 niskiej temperaturze topnienia (ok. 80,2°C),
dzieki czemu uzyskano kompozycje odlewa-
ne w stanie stopionym.

W tabeli 1 przedstawiono sktad procen-
towy otrzymanych kompozycji.

to the mixture of acids heated in the reactor
to 50°C to maintain the reacting mixture
temperature at 54 — 59°C (highly exother-
mic process). Next the mixture was condi-
tioned within ca. 2-3 hours and cooled to
temperature 8°C to be left there for 30
minutes. Post reactive mixture was filtered
in Schott’s funnel and washed through in
methanol, and next in the water with pH-
balanced against indicator paper. The re-
ceived TEX was dried at temperature 50°C
to get solid material.

4.3. Preparation of TEX-based Explosive
Compositions of Low Sensitivity

Some TEX-based explosive composi-
tions were prepared with the use of 2,4,6-
trinitrotoluene (TNT), 1,3,5-trinitro-1,3,5-
triazacyklohexane (RDX) and 1,3,5,7-tetra-
nitro-1,3,5,7-tetraazacyklooktane ~ (HMX).
Trotyl was used as material of low melting
temperature (ca. 80.2°C) and due to it the
compositions were cast in the melted state.

Table 1 shows percentage contents of re-
ceived compositions.

Tabela 1. Matowrazliwe kompozycje wybuchowe na bazie TEX
Table 1. TEX-based explosive compositions of low sensitivity

TNT TEX HMX RDX
Compostion 60 4 : -
Composiion 2 50 2 2 -
58258332 3 50 30 - 20

4.4. Otrzymywanie ladunkéw do pomiaru
predkosci detonacji

Do pomiaru prgdkosci detonacji wyko-
nano cztery tadunki. Trzy wykonane zgodnie
z danymi zamieszczonymi w tabeli 1 oraz je-

4.4. Preparation of Shots for Detonation
Velocity Measurement

Four shots were prepared to measure the
velocity of detonation. Three of them were
made according to specifications given in
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den wykonany z trotylu. W pierwszej kolej-
nosci trotyl imieszaniny wybuchowe byty
topione w tazni wodnej. Nastepnie wykony-
wano odlew do form, wykorzystujac w tym
celu komore proézniowg oraz lejek podajni-
kowy z plaszczem grzejnym. Po odlaniu ta-
dunki byty utrzymywane w warunkach prézni
przez dwie godziny.

5. Wyniki badan

5.1. Synteza 1,4-diformylo-2,3,5,6-
tetrahydroksypiperazyny

W trakcie badan w pierwszym etapie
wykonano syntezy 1,4-diformylo-2,3,5,6-
tetrahydroksypiperazyny, w ktorych zwigk-
szano skalg. W tabeli 2 poréwnano parame-
try syntez DFTHP oraz przedstawiono uzy-
skane wydajnosci.

Tabela 2. Poréwnanie wydajnosci syntez DFTHP

Table 1, and one from TNT. In the first step
the TNT and explosive mixtures were melt-
ed in the water bath. Next the moulds were
filled using a vacuum chamber and a filling
funnel with heating coat. After casting the
shots were kept at vacuum conditions for
two hours.

5. Results of Tests

5.1. Synthesis of 1,4-difirmylo-2,3,5,6-
tetrahydroxypiperazine

In the first stage synthesis of samples of
1,4-difirmylo-2,3,5,6-tetra-hydroxypiperazine
at increased scale was carried out. In table 2
the parameters of synthetised samples of
DFTHP and received yields were compared.

Table 2. Comparison of yields for DFTHP synthesis

Vgiioksal Vormamid Virietyloamina T kondycjonowania Wydajnos¢ [%]
[cm?] [cm?] [cm?] [°C] Yield
513 180 63 15-36 83,0
513 180 63 13-28 82,1
684 240 84 15-32 81,3
684 240 84 13-36 83,1
1026 360 126 15-30 82,4
1026 360 126 16-33 82,2

Dla przeprowadzonych syntez uzyskano
wydajnosci na poziomie 81 — 83%, co jest
zgodne z warto$ciami podanymi przez auto-
ré6w metody. Na podstawie przeprowadzo-
nych syntez wida¢, ze zwigkszanie skali syn-
tezy nie wptywa na uzyskiwane wydajnosci.
Otrzymana 1,4-diformylo-2,3,5,6-tetrahydro-
ksypiperazyna zostata wykorzystana w dal-
szym etapie badan do syntezy 4,10-dinitro-
2,6,8,12-tetraoksa-4,10-diazaizowurcytanu.

The used synthesises provided yields on
the level of 81 — 83% what is in accordance
with the values given by the authors of the
method. The performed synthesises prove
that their increased scale does not affect the
yields. The received 1,4-difirmylo-2,3,5,6-
tetra-hydroxypiperazine was used later for
synthesis of 4,10-dinitro-2,6,8,12-tetraoxa-
4,10-diazoisovurcate.
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5.2. Synteza 4,10-dinitro-2,6,8,12-
tetrahydroksa-4,10-diazaizowurcytanu

Przeprowadzono szereg syntez 4,10-
dinitro-2,6,8,12-tetraoksa-4,10-diazaizowur-
cytanu. Badania rozpoczg¢to od syntezy z
wykorzystaniem 400 ml dymigcego kwasu
azotowego(V), 300 ml 96% kwasu siarko-
wego(VI1), 22,2 g mocznika oraz 142,8 ¢
DFTHP, temperatura kondycjonowania wy-
nosita 54 — 56°C 1 trwata 120 minut. W ko-
lejnych etapach zmieniano jeden z parame-
trow syntezy — wielko$¢ skali, temperature
prowadzenia reakcji oraz czas prowadzenia
reakcji. Wyniki przedstawiono w tabeli 3.

5.2. Synthesis of 4,10-dinitro-2,6,8,12-
tetraoxa-4,10-diazoisovurcate

Many synthesises of 4,10-dinitro-2,6,8,
12-tetraoxa-4,10-diazoisovurcate were exe-
cuted. Tests were started by the synthesis
employing 400 ml of fuming nitric(V) acid,
300 ml of 96% sulphuric(VI1) acid, 22.2 g of
urea, and 142.8 g of DFTHP at conditioning
temperature 54 — 56°C lasing for 120
minutes. In consecutive stages one of pa-
rameters of the synthesis was changed —
volume of scale, temperature and time of
running reaction. The results are presented
in table 3.

Tabela 3. Poréwnanie parametréw syntezy oraz otrzymanych wydajnosci
Table 3. Comparison of synthesis characteristics and received yields

MDETHP[o) | raure o contiioning | Tme | vield |
142,8 54-56 120 35,5
142,8 54-56 130 36,8
214,2 54-56 150 37,4
214,2 56-58 150 37,6
214,2 59-60 140 38,9
214,2 58-59 150 41,5
249,9 58-60 120 40,2
249,9 59-62 120 39,5
270,0 58-60 150 40,9
270,0 59-61 150 39,1

Prowadzona reakcja jest silnie egzoter-
miczna, co moze prowadzi¢ do probleméw z
utrzymywaniem (kontrolg) temperatury mie-
szaniny reakcyjnej na wiasciwym poziomie.
Przekraczanie granicznej temperatury proce-
su moze prowadzi¢ do spienienia si¢ miesza-
niny reakcyjnej i gwaltownego wzrostu tem-
peratury, czego efektem moze by¢ utrata kon-
troli nad reakcja 1 egzotermiczny rozktad

This is highly exothermal reaction what
can cause troubles with keeping the tem-
perature of reacting mixture at required lev-
el. Crossing the temperature limit can pro-
duce the froth from the mixture and surge
of temperature what finally may end in los-
ing control over the reaction and in exo-
thermal decomposition of TEX. During the
trials there were received yields on the level
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TEX. W trakcie badan uzyskiwano wydajno-
ci syntez na poziomie 35 — 42%. Badania
pokazaty, iz zwiekszenie skali syntezy TEX
nie wptywa na zmian¢ wydajnosci reakcji.
Otrzymany na drodze syntez 4,10-dini-
tro-2,6,8,12-tetraoksa-4,10-diazaizowurcytan
poddano badaniom laboratoryjnym w celu
identyfikacji, okresleniu czystos$ci otrzyma-
nego produktu oraz wyznaczeniu wlasciwosci
fizykochemicznych, a takze wlasciwosci de-
tonacyjnych mieszanin na bazie TEX.

5.2.1. Spektroskopia w podczerwieni

Do identyfikacji otrzymanego w wyniku
syntezy TEX wykorzystano spektroskopie
w podczerwieni, na rysunku 1 przedstawio-
no przyktadowe widmo FTIR.

(1)

%7

of 35 — 42%. The trials indicated that in-
crease of the scale of TEX synthesis does
not affect the yield of reaction.

The 4,10-dinitro-2,6,8,12-tetraoxa 4,10-
diazoisovurcate received in the synthesises
was subjected to laboratory tests to identify
the purity of received product and establish
physicochemical and detonating properties
of TEX-based mixtures.

5.2.1. Infrared Spectroscopy

The infrared spectroscopy was used to
identify TEX received in effect of synthesis
and an exemplary spectrum FTIR is shown
in Fig. 1.

(2)
(3)

4000 3500 3000 2500
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cm-1

Rys. 1. Widmo FTIR TEX
Fig. 1. FTIR spectrum of TEX

Na uzyskanym widmie FTIR 4,10-dini-
tro-2,6,8,12-tetraoksa-4,10-diazaizowurcyta-
nu widoczne sg pasma o dlugosci fali powyzej
3000 cm™ (1), ktore sa charakterystyczne dla
drgan rozciggajacych wigzan C-H. Wyrazne
pasmo przy dhugosci ok. 1600 cm™ (2) pocho-
dzi od drgania rozciagajacego grupy -NO,. Pa-
sma w przedziale 1400-1000 cm™ (3) pochodza
od drgania rozciggajacego wigzania C-O.

The received FTIR spectrum of 4,10-
dinitro-2,6,8,12-tetraoxa-4,10-diazoisovurca-
te shows the bands for wavelengths above
3000 cm™ (1) which are typical for tensile vi-
bration of C-H linkages. A distinct band at
length ca. 1600 cm™ (2) originates from ten-
sile vibration of -NO, group. The bands in in-
terval 1400-1000 cm™ (3) originate from ten-
sile vibration of C-O linkage.
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5.2.2. Spektroskopia Ramana
Wykonano widmo Ramana 4,10-dinitro-

2,6,8,12-tetraoksa-4,10-diazaizowurcytanu.
Otrzymane widmo przedstawiono narys. 2.

5.2.2. Raman’s Spectroscopy

Raman’s spectrum was obtained for 4,10-
dinitro-2,6,8,12-tetraoxa-4,10-diazoisovurcate
and it is shown in Fig. 2.

0.0 I I

250 750 1250

1750 2250 2750

Rys. 2. Widmo Ramana otrzymane dla TEX
Fig. 2. Raman’s spectrum of TEX

Na otrzymanym widmie dla dtugosci fa-
li ok. 1600 cm™ (1) wida¢ wyrazne pasma
pochodzace od drgan rozciagajacych asy-
met-rycznych wigzan grupy -NO,. Pasma
powyzej 1250 cm™ (2) pochodza z natozenia
si¢ sygnatow drgan od wigzan réznych grup:
-NO,, -HCO, -HCOC. Pasmo lezace na dtu-
gosci ok. 980 cm™ pochodzi od drgania wia-
zania CO.

5.2.3. Réznicowa kalorymetria skaningo-
wa (DSC)

Otrzymany TEX poddano badaniu meto-
da réznicowej kalorymetrii skaningowej, wy-
nik przyktadowego pomiaru przedstawiono na
rysunku 3.

Badanie zostato przeprowadzone zgodnie
z procedura badawcza LBSB.PB.47 Ofkresla-
nie wlasciwosci termicznych zwigzkow che-
micznych i ich mieszanin za pomocq mikroka-
lorymetrii skaningowej. Rozktad termiczny
TEX jest procesem silnie egzotermicznym,
ciepto rozktadu wynosi 3,27 kJ/g. W pierw-
szym etapie nastgpuje oderwanie grupy -NO,
a nastgpnie rozktad klatki izowurcytanu. Tem-
peratura onset procesu rozkladu badanej prob-

The received spectrum shows distinct
bands originating from tensile vibrations of
asymmetric linkages of -NO; group for wave-
length ca. 1600 cm™ (1). The bands above
1250 cm™ (2) come from interposition of vi-
brations for linkages of various groups: -NO,
-HCO, -HCOC. The band placed at length ca.
980 cm™ originates from CO vibration link-
age.

5.2.3. Differential Scanning Calorimetry
(DSC)

The received TEX was tested by differ-
ential scanning calorimetry method and an
exemplary result is shown in Fig. 3.

The test was carried out according to
procedure LBSB.PB.47 Thermal character-
istics of chemical compounds and their
compositions identified by scanning micro-
calorimetry. Thermal decomposition of
TEX is a highly exothermic process, the
heat of decomposition is 3.27 kJ/g. In the
first stage the -NO; group is broken out and
next the isovurcate box is decomposed. The
onset temperature of tested sample decom-
position is at 284.3°C, and maximum of the
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ki wynosita 284,3°C, natomiast maksimum

piku odnotowano w temp. 292°C.

100

peak is recorded at 292°C

80

60+

Heat Flow (W/g)

40
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284.32°C
3267Jig

292.19°C

Rys. 3. Krzywa DSC procesu
rozkladu termicznego probki
TEX (naczynko hermetyczne,
szybkoS$¢ ogrzewania
10°C/min)

Fig. 3. DSC signal of TEX
sample thermal decomposition
(hermetic vessel, heating rate
10°C/min)

T
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5.2.4. Analiza termograwimetryczna (TGA)

Otrzymany TEX poddano réwniez bada-
niom termograwimetrycznym, wynik przy-
ktadowego pomiaru przedstawiono na rys. 4.

1
300 350

Universal V4.5A TA Instruments

5.2.4. Thermogravimetric Analysis (TGA)

The received TEX was also subjected to
thermogravimetric tests and a result of an ex-
emplary test is shown in Fig. 4.
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Rys. 4. Krzywa TG procesu rozkladu
termicznego probki TEX (naczynko
otwarte, szybkos$¢ ogrzewania
10°C/min)

Fig. 4. TG curve of thermal decompo-
sition of TEX sample (open vessel,
heating rate 10°C/min)
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Temperature (°C)

Badanie przeprowadzono zgodnie z proce-
durg badawcza LBSB.PB.46 Ofkreslanie wia-
Sciwosci termicznych zwigzkow chemicznych i
ich mieszanin za pomocq termicznej analizy
roznicowej i analizy termograwimetrycznej.

350

Universal V4.5A TA Instruments

Test was carried out according to test-
ing procedure LBSB.PB.46 Thermal prop-
erties of chemical compounds and their
mixtures established by the differential
thermal and thermogravimetric analyses.
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Na podstawie krzywej TG mozna stwier-
dzi¢: TEX jest materialem stabilnym termicznie
do okoto 160°C, powyzej tej temperatury roz-
poczyna si¢ rozklad, ktory przebiega jednoeta-
powo. Temperatura maksimum piku rozktadu
termicznego TEX wyznaczona na podstawie
analizy DTG wynosi okoto 245,5°C (wyzna-
czona na podstawie DTG).

5.2.5. Badanie gestosci

Pomiary gestosci zostaty przeprowadzo-
ne dla produktow koncowych poszczegol-
nych syntez. Nastepnie wyznaczono Srednig
I odchylenie standardowe dla wszystkich
pomiarow. Srednia gesto$¢ otrzymanego
4,10-dinitro-2,6,8,12-tetraoksa-4,10-diaza-
izowurcytanu wyniosta 2,004 + 0,028 g/cm3.
Badanie zostato przeprowadzone zgodnie z
procedurg badawcza LBSB.PB.20 Oznacze-
nie gestosci metodg piknometryczng.

5.2.6. Badanie wrazliwos$ci na uderzenie TEX

Zbadano wrazliwos¢ na uderzenie TEX.
Wrazliwo$¢ na uderzenie wykonana zostata
zapomocg aparatu Kasta dla uzyskanego
w syntezie 4,10-dinitro-2,6,8,12-tetraoksa-4,
10-diazaizowurcytanu Hsy = 16 J. Badanie
zostalo przeprowadzone zgodnie z normg
STANAG 4489 Explosives, Impact sensitivi-
ty tests.

5.2.7. Badanie wrazliwosci na tarcie TEX

Przeprowadzono badania wrazliwosci na
tarcie za pomocg aparatu Petersa. Wykonano
sze$¢ pomiardw przy uzyciu obcigzenia
36 kG, czyli maksymalnego obcigzenie dla
posiadanego aparatu pomiarowego. Zadna z
préb nie spowodowata zajscia reakcji, co
oznacza, ze otrzymany TEX ma wrazliwo$¢
na tarcie >353 N. Badanie zostalo przepro-
wadzone zgodnie z procedurg badawcza

Basing on the TG signal it may be stat-
ed that TEX shows thermal stability to ca.
160°C, and above this temperature a one
stage decomposition onsets. Temperature
of TEX peak maximal thermal decomposi-
tion identified by DTG analysis is ca.
245.5°C (identified by DTG).

5.2.5. Density Tests

Density tests were made for final prod-
ucts of particular synthesises. Next, the av-
erage value and standard deviation for all
measurements were established. The aver-
age density of received 4,10-dinitro-
2,6,8,12-tetraoxa-4,10-diazoisovurcate was
2.004 + 0.028 g/cm®. Test was carried out
according to testing procedure LBSB.PB.20
Determination of density by picnometric
method.

5.2.6. TEX Impact Sensitivity Tests

Sensitivity of TEX against impact was
tested. Sensitivity of TEX against impact
was tested by Kast’s apparatus for 4,10-
dinitro-2,6,8,12-tetraoxa-4,10-diazoisovur-
cate received in the synthesis at Hsp = 16 J.
The test was carried out in line with STA-
NAG 4489, Explosives, Impact Sensitivity
Tests.

5.2.7. TEX Friction Sensitivity Tests

The sensitivity against friction was test-
ed by using Peter’s apparatus. Six measure-
ments were made by using the load of 36 kG
what is the maximal load of the measure-
ment instrument. None of the trials have
started the reaction what means that the re-
ceived TEX has the sensitivity against the
friction >353 N. Test was carried out accord-
ing to testing procedure LBSB.PB.18 De-
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LBSB.PB.18 Oznaczenie wrazliwosci na
tarcie metodg Koenena.

5.3. Malo wrazliwe kompozycje wybu-
chowe na bazie TEX

W ostatnim etapie badan wykonano 3
kompozycje wybuchowe na bazie TEX, kto-
re przebadano w warunkach laboratoryjnych
(zbadano gestos¢, wrazliwo$¢ na uderzenie),
a nastgpnie wykonano badania poligonowe,
polegajace na pomiarze predkosci detonacji.

5.3.1. Badanie gestosci kompozycji wybu-
chowych

W tabeli 4 przedstawiono wyniki pomia-
réw gestosci kompozycji otrzymanych na ba-
zie TNT z dodatkiem TEX oraz innych MW
0 wysokich parametrach detonacyjnych.

termination of Sensitivity Against Friction
by Koenen'’s Method.

5.3. TEX-based Compositions of Low
Sensitivity

In the last stage 3 explosive compositions
were made on the basis of TEX which were
tested in laboratory conditions (tests on den-
sity and susceptibility to impact) and next
some range trials were carried out to meas-
ure the velocity of detonation.

5.3.1. Tests of Explosive Composition
Densities

Table 4 shows the results of measurements
of density for compositions received on the
basis of TNT with addition of TEX and other
EM with high detonating performances.

Tabela 4. Zestawienie wynikow pomiaru gestosci dla otrzymanych malowrazliwych kompozycji

wybuchowych
Table 4. Comparison of measurement results of density for received explosive compositions of low
sensitivity
Kompozycja wybuchowa Gestos¢ [g/em®] | Odchylenie standardowe [g/cm®]
Explosive composition Density Standard deviation
TNT:TEX 60/40 1.767 0.001
TNT:TEX:RDX 50/30/20 1.797 0.001
TNT:TEX:HMX 50/30/20 1.766 0.001

5.3.2. Badanie wrazliwosci kompozycji
malowrazliwych na uderzenie

Kompozycja 1: Wrazliwo$¢ na uderzenie dla
uzyskanej kompozycji TNT:TEX 60:40 zgod-
nie z uzyskanymi wynikami wynosi Hsp = 13,8 J.
Kompozycja 2: Wrazliwos¢ na uderzenie dla
uzyskanej  kompozycji  TNT:TEX:HMX
50:30:20 zgodnie z uzyskanymi wynikami wy-
nosi Hsp=11,5J.

Kompozycja 3: Wrazliwo$¢ na uderzenie dla
uzyskanej kompozycji TNT.-TEX:RDX
50:30:20 zgodnie z uzyskanymi wynikami wy-
nosi Hgp= 11,1 J.

5.2.5. Tests of Resistance Against Impact
for Low Sensitivity Compositions

Composition 1: Susceptibility to impact for
received composition TNT:TEX 60:40 ac-
cording to obtained results is Hsp = 13.8 J.
Composition 2: Susceptibility to impact for
received composition TNT:TEX:HMX
50:30:20 according to obtained results is Hsg
=115J.

Composition 3: Susceptibility to impact for
received  composition  TNT:TEX:RDX
50:30:20 according to obtained results is Hsg
=11.1J.
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5.3.3. Badanie predkosci detonacji

Do wykonania tadunkéw wybuchowych
wykorzystanych do pomiaru prgdkosci deto-
nacji uzyto rury stalowe o dlugosci 105 mm,
srednicy zewnetrzne] Oewngirma = 30,0 mm
oraz Srednicy wewnetrzne] Oyewnctrmej = 28,4
mm, zakonczone z jednej strony stalowym
dnem o grubosci 5 mm.

Ladunki wybuchowe lanego trotylu oraz
kompozycji TNT/TEX 60/40, TNT/TEX/
RDX 50/30/20 oraz TNT/TEX/HMX 50/30/
20 przygotowano pod préznig i pozostawio-
no do catkowitego skrzepnigcia mieszaniny.
Nastepnie wykonano badanie RTG w celu
okreslenia czy uzyskane tadunki sg jednolite
1 nie posiadajag w swoim wnetrzu kawern za-
burzajacych pomiary predkosci detonacji.
Badania rentgenograficzne nie wykazatly de-
fektow mechanicznych takich jak pgknigcia,
kawerny lub inne nieciggto$ci materiatu.

5.3.3. Tests of Detonation Velocity

Steel tubes of 105 mm length and exter-
nal diameter @ cyneirna = 30.0 mm, and inter-
nal diameter Qyewnetrmej = 28.4 mm terminat-
ed from one side by a steel bottom with
thickness of 5 mm were used for preparation
of explosive shots to measure the velocity of
detonation.

The shots made of cast TNT and com-
position TNT/TEX 60/40, TNT/TEX/ RDX
50/30/20, and TNT/TEX/HMX 50/30/ 20
were prepared in the vacuum and left there
for complete hardening of the mixture. Next
the X-ray tests were carried out to check if
the received shots are homogeneous and
have no caverns inside which could disturb
the measurements of detonation rate. X-ray
test have not indicated presence of any me-
chanical defects such as cracks, caverns,
and other discontinues of material.

Tabela 5. Wyniki pomiaréw predkosci detonacji trotylu lanego oraz kompozycji na bazie TEX
Table 5. Results of detonation rate measurements for the cast TNT and TEX-based composition

Fadunek wybuchowy Parametr Baza 1-2 | Baza2-3 | Baza 3-4 | Baza4-5
Shot (explosive charge) Parameter Base1-2 | Base 2-3 | Base 3-4 | Base4-5
10 mm 10 mm 10 mm 10 mm
TNT Predkos¢ detonacji
B [km/s] 6.711 6.849 6.757 6.667
(d=1,55 g/cm3) Detonation rate
TNT/TEX 60/40 Predko$¢ detonacji
_ [km/s] 7.143 7.092 7.194 7.143
(d=1,65 g/cm3) Detonation rate
TNT/TEX/RDX 50/30/20 | Predkos¢ detonacji
_ [km/s] 7.407 7.352 7.246 8.475*%
(d=1,68 g/cm3) Detonation rate
TNT/TEX/HMX 50/30/20 Predko$¢ detonacji
B [km/s] 7.463 7.463 7.519 7.576
(d=1,68 g/cm3) Detonation rate

* blad pomiarowy spowodowany prawdopodobnie ztym umocowaniem §wiattowodow lub ich

przemieszczeniem w trakcie pomiaru

* Measurement error likely caused by a wrong fixing of optical fibres or their shifting at measurement
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Ladunki wybuchowe pobudzano stosujac
nastepujacy uklad: zapalnik elektryczny ERG
— pobudzacz heksogenowy o masie 10 g.
Pomiary prowadzono zgodnie z obowigzujg-
ca w Instytucie procedura LBSB.PB.25
Oznaczanie predkosci detonacji materiatow
wybuchowych. Pomiary predkosci detonacji
wykonano z wykorzystaniem urzadzenia
VOD-812 z czujnikami optycznymi. Kazde
badanie bylo przeprowadzane przy uzyciu
ptyty $wiadka. Wyniki pomiaréw przedsta-
wiono w tabeli 5.

Przeprowadzone pomiary oraz oblicze-
nia wskazuja, iz tadunki zawierajace kom-
pozycje wybuchowe na bazie 4,10-dinitro-
2,6,8,12-tetraoksa-4,10-diazaizowurcytanu
charakteryzuja si¢ wyzszymi predkosciami
detonacji niz fadunek odniesienia wykonany
z trotylu.

6. Podsumowanie

Podczas prowadzonych badan nie zaob-
serwowano probleméw zwigzanych ze
zwigkszeniem skali syntezy 4,10-dinitro-
2,6,8,12-tetraoksa-4,10-diazaizowurcytanu.
Wydajnosci uzyskane w trakcie syntezy byly
na poziomie 35-42%, a wiec porownywalne
do tych w malej skali. Na tej podstawie
mozna wnioskowaé, iz istnieje mozliwos¢
powigkszenia szarz produkcji z wykorzysta-
niem reaktorow o pojemnosci 5-10 litrow.

TEX to matowrazliwy material wybu-
chowy otrzymywany w prostej dwuetapowej
syntezie z tanich i przemystowo dostepnych
substratow, dzigki czemu koszt produkcji
jest niski. Posiada on duzg stabilno$¢ ter-
miczng 1 malg wrazliwos¢ na bodzce mecha-
niczne (tarcie, uderzenie). Ze wzgledu na
duza $rednice krytyczng TEX w czystej po-
staci moze by¢ stosowany w formach uzyt-
kowych o kalibrze powyzej 60 mm, docelo-
wo 120 oraz 152 mm.

The shots were activated by a following
set: electric detonator ERG — hexogen initia-
tor with the mass of 10 g. The measurements
were carried out according to procedure
LBSB.PB.25 Identification of Velocity of
Detonation for Explosive Materials, binding
in the Institute. The measurements of deto-
nating velocity were carried out by using in-
strument VOD-812 with optical sensors.
Each test was carried out with the use of a
witness plate. Measurement results are
shown in table 5.

The carried out measurements and calcu-
lations show that the shots including explo-
sive compositions prepared on the base of
4,10-dinitro-2,6,8,12-tetraoxa-4,10-diazoiso-
vurcate are characterised by higher velocities
of detonation than the reference shot made
of TNT.

6. Summary

During carried out tests there were not
observed any problems connected with the
increased scale of 4,10-dinitro-2,6,8,12-
tetraoxa-4,10-diazoisovurcate  production.
The yields received at the synthesis were on
the level of 35-42%, which are comparable
with those of the small scale. Basing on this
it may be stated that there is a chance to in-
crease the volume of production by using
the reactors of 5-10 litres capacities.

TEX is the explosive material of low
sensitivity which can be received from cheap
and industrially available raw materials
through a simple two staged synthesis at low
costs. It has high thermal stability and low
vulnerability to mechanical stimuli (friction,
impact). Due to a large critical diameter the
TEX in a pure form may be used for useful
formulations with calibre above 60 mm, and
in perspective 120 and 152 mm.

Application of TEX in explosive com-
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Zastosowanie TEX w kompozycjach
wybuchowych w mieszaninie z trotylem
powoduje zwickszenie predkosci detonacji
w porownaniu do czystego TNT. Zastoso-
wanie TEX w mieszaninie z heksogenem
oraz oktogenem pozwala na obnizenie wraz-
liwo$ci otrzymanych kompozycji oraz utrzy-
manie dobrych parametréw detonacyjnych.
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