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Sammendrag 
TADBIW (2,6,8,12-tetraacetyl-4,10-dibenzyl-2,4,6,8,10,12-heksaazaisowurtzitane) har vært 
syntetisert ut fra HBIW (2,4,6,8,10,12-heksabenzyl-2,4,6,8,10,12-heksaazaisowurtzitane) ved 
hydrogenering i eddiksyreanhydrid katalysert med palladium katalysator. I tillegg har 
bromobenzene vært benyttet som katalysator og i de fleste tilfeller N,N-dimethylformamid 
(DMF) som hjelpeløsemiddel. 
 
Flere metoder for å fremstille TADBIW har vært studert hvor ulike hjelpeløsemiddel har vært 
benyttet i tillegg til eddiksyreanhydrid. I de første forsøkene hvor eddiksyreanhydrid ble benyttet 
både som reagens og løsemiddel, ga tilfredsstillende utbytte, men det var vanskelig å isolere og 
fremstille ren TADBIW siden den er løselig i eddiksyreanhydrid. Ved å benytte 
hjelpeløsemiddelet DMF kan produktet TADBIW sammen med katalysator isoleres fra 
reaksjonsblandingen ved filtrering. Dette gir et renere produkt og en materie som er enklere å 
arbeide med. Det siste løsemiddelet som ble forsøkt var 1-methyl-2-pyrrolidone (NMP).  I tillegg 
til moderat utbytte ga NMP de samme problemene ved isolering av produktet som 
eddiksyreanhydrid, da TADBIW er løselig i NMP. 
 
Tre ulike Pd-katalysatorer har vært benyttet. Innledningsvis ble vannfuktet Pd og PdOH2 på 
aktivkullpulver fra Sigma-Aldrich benyttet. Begge katalysatorene ga tilfredsstillende utbytte, men 
siden vi hadde behov for større mengder ble10 g enheten som Sigma-Aldrich kunne tilby for 
kostbare, og vi skiftet til Degussa som leverandør av katalysator. De lever katalysator i 
kilogramskala til nærmest samme pris som Sigma-Aldrich tar for 10 g. Katalysatoren vi benyttet 
fra Degussa var vannfuktet med handelsnavn “Palladium catalyst 5-10 % Pd on activated carbon, 
E 101 NE/W 10 % ”. 
 
Fra syntesene gjennomført i DMF ble ren TADBIW fremstilt ved gjentatte ekstraksjoner med 
kloroform av den faste fraksjonen fra filtreringen av reaksjonsblandingen. Ekstraksjoner ble 
gjentatt inntil kun svart katalysator var tilbake i filteret.  
 
Ved produksjon av større mengder TADBIW som skal bearbeides videre til CL-20 er isolering av 
ren TADBIW ikke nødvendig. TADBIW inneholdende Pd-katalysator kan benyttes direkte i 
fremstilling av TADFIW (2,6,8,12-tetraacetyl-4,10-diformyl-2,4,6,8,10,12-heksaazaiso-
wurtzitane) etter fjerning av forbindelser som forgifter Pd-katalysatoren. Ved oppslemming av 
TADBIW/Pd-katalysator produktet etter filtrering av reaksjonsblandingen i enten DMF eller sprit 
etterfulgt av en ny filtrering og tørking oppnås et produkt som lar seg hydrogenere i maursyre 
uten problemer til TADFIW. 
 
Et stort antall synteser i 270 g skala er gjennomført i 2-liter Parr glassreaktor med DMF som 
løsemiddel og hvor TADBIW/Pd-katalysator utbytte etter rensing og tørking var stabilt og 
gjennomsnittlig på 79 %. 
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English summary 
TADBIW (2,6,8,12-tetraacetyl-4,10-dibenzyl-2,4,6,8,10,12-hexaazaisowurtzitane) have been 
synthesized from HBIW (2,4,6,8,10,12-hexabenzyl-2,4,6,8,10,12-hexaazaisowurtzitane) by 
hydrogenation in acetic acid anhydride catalyzed by palladium catalyst. In addition has bromo-
benzene been used as catalyst and in most cases N, N-dimethylformamide (DMF) as co-solvent. 
 
Different methods to produce TADBIW have been studied as by using different co-solvent in 
addition to acetic acid anhydride. In the first experiments where acetic acid anhydride was used 
both as reagent and solvent gave satisfactory yields. However, since TADBIW is soluble in acetic 
acid anhydride it was difficult to isolate and produce pure TADBIW. By using the co-solvent 
DMF TADBIW together with the Pd catalyst can be isolated from the reaction mixture by 
filtration. This gives a purer product and a material that is easier to work with. The last solvent 
that was tried was 1-methyl-2-pyrrolidone (NMP). In addition to moderate yield gave NMP the 
same problems to isolate TADBIW as acetic acid anhydride, since TADBIW is soluble in NMP. 
 
Three different Pd catalysts have been used in the hydrogenation of HBIW. Introductorily water 
wet Pd and PdOH2 catalysts on activated carbon from Sigma-Aldrich were used. Both catalysts 
gave satisfactory yields, however since we needed large amount of the catalyst was the 10 g units 
that Sigma-Aldrich could offer to expensive, and we did change to Degussa as supplier. They 
deliver catalyst in kilogram quantities to a cost not significant different from the cost of Sigma-
Aldrich 10 g quantity. The catalyst supplied by Degussa had the trade name: water wet Palladium 
catalyst 5-10 % Pd on activated carbon, E 101 NE/W 10 %. 
 
Pure TABDIW from the syntheses performed in DMF was obtained by repeatedly extractions 
with chloroform of the solid fraction after filtering the reaction mixture. The extractions were 
repeated until only black catalyst remained in the filter.  
 
For production of TADBIW to be used for producing CL-20 is isolation of pure TADBIW not 
necessary. A product containing TADBIW and Pd catalyst can be used directly in the synthesis of 
TADFIW (2,6,8,12-tetraacetyl-4,10-diformyl-2,4,6,8,10,12-hexaazaisowurtzitane) after poisoning 
compounds for the catalyst have been removed. By making a slurry of the solid mixture of 
TADBIW/Pd catalyst by adding either DMF or ethanol and perform a new filtration followed by 
drying, is a product obtained that can be hydrogenated in formic acid to TADFIW with out 
problems. 
 
A large number of syntheses in 270 g scale have been performed in a 2-litre Parr glass reactor. As 
co-solvent has DMF been used giving a yield of TADBIW/ Pd catalyst after purification and 
drying that was stable and on average 79 %. 
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2,6,8,12-tetraacetyl-4,10-dibenzyl-
2,4,6,8,10,12-heksaazaisowurtzitane

1 Innledning 
Prosjekt 873 er en del av et internasjonalt samarbeid om synteser av energirike forbindelser hvor 
9 nasjoner har deltatt. Prosjektet ble startet i 2003 og vil bli fullført i 2008. FFI har i samarbeid 
med Chemring Nobel (tidligere Dyno Nobel) vært norske deltakere i prosjektet som opprinnelig 
var et WEU (Western European Union) prosjekt EUCLID CEPA-14 RPT-10 ”Synthesis of 
Nitrocompounds for use in Energetic Materials”. Fra 2006 ble prosjektet overført til EDA 
(European Defence Agency). Norge har studert syntesen av CL-20, 2,4,6,8,10,12-heksanitro-
2,4,6,8,10,12-heksaazaisowurtzitane, en forbindelse med høy tetthet og høyt energiinnhold. 
Isowurtzitane er grunnstrukturen i CL-20 og fremstilles normalt ved at glyoksal og benzylamin 
reagerer i surt miljø. Arnold Nielsen (1,2) var den første til å fremstille 2,4,6,8,10,12-hexabenzyl-
2,4,6,8,10,12-hexaazaisowurtzitane (HBIW). Fremstillingen av HBIW, det første trinnet i en 
relativt omfattende prosess for å oppnå sluttproduktet CL-20 er gitt i (3). Vi har benyttet 
betingelsen gitt i figur 1.1. 
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Figur 1.1 Reaksjonslikning for HBIW. 

I denne rapporten vil studier for fremstilling av 2,6,8,12-tetraacetyl-4,10-dibenzyl-2,4,6,8,10,12-
heksaazaisowurtzitane (TADBIW) bli rapportert. TADBIW oppnås ved acetylering av HBIW 
under hydrogenatmosfære ved bruk av Pd-katalysator og dimethylformamid som løsemiddel. 
 
 

 

 

 

 

 

Figur 1.2  Reaksjonsskjema for fremstilling av TADBIW fra HBIW. 

Figur 1.2 viser at i tillegg til vannfuktet Palladium hydroksyd katalysator på aktivkullpulver 
benyttes brombenzen som katalysator i overføringen av HBIW til TADBIW.  I stedet for 
Palladium hydroksyd katalysator på aktivkullpulver kan Palladium-katalysator på aktivkullpulver 
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benyttes som katalysator. Bakgrunnen for at benzylgruppene i HBIW må skiftes ut med 
acetylgrupper er at disse lar seg nitrere i motsetning til benzylgrupper. En reaksjon som er 
nødvendig for å oppnå CL-20 (4-7). 

2 Eksperimentelt 
Etter at HBIW var omkrystallisert fra acetonitril ble den videre bearbeidet ved å skifte ut 4 
benzylgrupper med 4 acetylgrupper. FFI har i denne prosessen benyttet en Parr 
hydrogeneringsapparatur utstyrt med en 4-liters lagertank for hydrogen og enten en 1- eller 2-liter 
glassflaske som reaktor. Bilde av apparaturen er vist i figur 2.1. Vi har benyttet både 1- og 2-liters 
reaktor avhengig av mengdene som har vært reagert. Under de innledende forsøkene med bruk av 
opptil 90 g HBIW ble syntesene gjennomført i 1-liters reaktoren uten etterfylling av 
hydrogenlagertanken. For synteser hvor 270 g HBIW ble benyttet ble lagertanken koblet til en 
ekstern hydrogenflaske eller til nett så lagertanken kunne etterfylles uten at syntesen ble 
midlertidig stoppet. Syntesene hvor 270 g HBIW ble benyttet ble gjennomført i 2-liters reaktor. 
Alle syntesene ble gjennomført ved romtemperatur og uten noen form for kjøling av reaktor. 
 

 

Figur 2.1 Parr hydrogeneringsapparatur med glassreaktorene opp til høyre i bildet 
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2.1 Forsøk 1 

Benyttet råvarer:  
HBIW:          30.0 g        0.04232  mol 
Eddiksyreanhydrid:                             50.0 g        0.4898    mol 
DMF (Dimethylformamid)     100.0 g 
Degussa type E 101 katalysator fra Sigma-Aldrich              3.0 g  
(Palladium, 10 wt% (dry basis) on activated carbon, wet). 
 
Alle reagenser ble tilsatt reaksjonsflasken som umiddelbart ble fylt/tømt (degasset) to ganger med 
hydrogen. Startet med et trykk på 50 psi på hovedtank. Etter at reaksjonsflasken var fylt siste 
gang var trykket redusert til 26 psi. Forbruket av hydrogen er gitt i tabell 2.1 

Dato Tid Hovedtank 
(psi) 

Reaktor 
(psi) Dato Tid Hovedtank 

(psi) 
Reaktor 

 (psi) 
100105 13:18 26 26  15:01  12 
 13:23  23  15:20 18 10 
 13:25  18  15:45  14 
 13:28  17  16:03 17 12 
 13:39  12  16:26  15 
 13:45 22.5 10  16:47 16 13 
 13:52  18.5  17:13 15 14 
 14:00  16  17:16  15 
 14:05  14 110105 9:05 13 4.5 
 14:15  12  10:00 12 12 
 14:26 20 10  10:43 12 12 
 14:40  16  12:15 12 12 
 14:55  13     

Tabell 2.1  Forbruk av hydrogen i syntese nr 1. 

Hovedtanken har et volum på 4 liter. Reaktoren har et volum på 1 liter. 

2.2 Forsøk 2 

Siden mye av utgangsstoffet i den første syntesen ble gjenvunnet ureagert i tillegg til at det så ut 
som noe av det lå på glassveggen ble mengden løsemiddel doblet. Benyttet råvarer:  
HBIW:         30.0 g         0.04232  mol 
Eddiksyreanhydrid:        50.0 g         0.4898    mol 
Bromobenzen (157.02)            0.6 g         0.00382  mol  
DMF (Dimethylformamid)    200.0 g 
Degussa type E 101 katalysator fra Sigma-Aldrich          3.0 g   
(Palladium, 10 wt% (dry basis) on activated carbon, wet). 
 
Alle reagensene ble tilsatt reaksjonsflasken som umiddelbart ble fylt/tømt (degasset) tre ganger 
med hydrogen. Startet med et trykk på 50 psi på hovedtank. Etter at reaksjonsflasken var fylt siste 
gang var trykket redusert til 28 psi. Forbruket av hydrogen er gitt i tabell 2.2. 
 



 
  
  
 

 10 FFI-rapport 2008/02328 

 

Dato Tid Hovedtank 
(psi) 

Reaktor 
 (psi) Dato Tid Hovedtank 

(psi) 
Reaktor 

 (psi) 
130105 10:25 28 28 130105 13:30*  17.5 
 10:43  26  14:08  17 
 11:20  23  14:52  16.8 
 12:04  19  15:45 16.5 16.5 
* Temperaturen i reaksjonsflasken romtemperatur +. 

Tabell 2.2  Forbruk av hydrogen i syntes nr 2. 

Forbruk H2-gass: PV = nRT Fra tabell 2.2 er forbruket fra 4-liters tank 11.5 psi som i mol svarer 
til.  n= PV/RT= 11.5x6894.76095N/m2x0.004 m3/8.31432 J/mol K x 298.15 K= 0.12794 mol 

2.3 Syntese nr 3 

Selv om vi hadde lykkes med å oppnå ønsket produkt fra syntese nr 2 ble det foretatt endringer 
med hensyn på løsemiddel samt bytte av katalysator. Mengden utgangsstoff i syntese 3 ble doblet 
i forhold til syntese 2. Eddiksyreanhydrid ble benyttet både som løsemiddel og acetyelingsagent. 
Benyttet råvarer: 
HBIW:           60.0 g        0.08463 mol 
Eddiksyreanhydrid: (molvekt 102.09)                          220.0 g        2.1550   mol 
Bromobenzen: (157.02)                1.6 g        0.00382  mol 
Palladiumhydroxid auf Kohle katalysator fra Sigma-Aldrich     15.0 g  
(20 Gew. %Pd auf Trocken basis)   
 
Alle reagenser ble tilsatt reaksjonsflasken som umiddelbart ble fylt/tømt (degasset) tre ganger 
med hydrogen. Startet med et trykk på 60 psi på hovedtank. Etter at reaksjonsflasken var fylt siste 
gang var trykket redusert til 30 psi. Forbruket av hydrogen er gitt i tabell 2.3. 

Dato Tid Reaktor 
(psi) 

Hovedtank
(psi) Dato Tid Reaktor 

(psi) 
Hovedtank

(psi) 
170105 10:10 30 30 170105 12:55 8  

10:20 25.5   13:35 7.5  
10:40 14   14:35 7  
10:55 12   16:45 6.5 6.5 

 11:20 10      

Tabell 2.3  Viser forbruk av hydrogen i løpet av reaksjonen av HBIW til TADBIW. 

Forbruk H2-gass fra hovedtank 23.5 psi som i mol tilsvarer:  
n= PV/RT= 23.5x6894.76095N/m2x0.004 m3/8.31432 J/mol K x 298.15 K= 0.26145 mol 

2.4 Syntese nr 4 

Syntese 4 var en kopi av syntese 3. Benyttet råvarer: 
HBIW:           60.0 g        0.08463 mol 
Eddiksyreanhydrid: (102.09)                            220.0 g        2.1550   mol 
Bromobenzen  (157.02)               1.6 g        0.00382  mol  
Palladiumhydroxid auf Kohle katalysator fra Sigma-Aldrich       15.0 g  
(20 Gew. %Pd auf Trocken basis)   
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Alt ble tilsatt reaksjonsflasken som umiddelbart ble fylt/tømt (degasset) tre ganger med hydrogen. 
Startet med et trykk på 70 psi på hovedtank. Etter at reaksjonsflasken var fylt siste gang var 
trykket redusert til 40 psi. Forbruket av hydrogen er gitt i tabell 2.4. 

Dato Tid Hovedtank 
(psi) 

Reaktor 
 (psi) Dato Tid Hovedtank 

(psi) 
Reaktor 

 (psi) 
260105 10:54 39.5 39.5  14:40  17.5 
 11:06  35.5  16:18  16.5 
 11:22  30  17:35 16* 16 
 11:54  21 270105 9:00 16 14 
 12:09  20  9:55  11.5 
 12:45  19.5  15** 15 
 13:15  19  11:00 15 15 
 13:40  18.5  12:15 15 15 
*Hovedtank stengt.  **Ventil til hovedtank åpnet. 

Tabell 2.4  Forbuk av hydrogen for TADBIW syntese nr 4. 

Forbruket av H2-gass på 24.5 psi svarer til i mol:  
n= PV/RT= 24.5x6894.76095N/m2x0.004 m3/8.31432 J/mol K x 298.15 K= 0.2726 mol 

2.5 Syntese nr 5. 

I forhold til syntese 4 ble katalysatoren skiftet til palladium på aktivkullpulver og mengden 
redusert til det halve. Benyttet råvarer:  
HBIW:         60.0 g         0.08464  mol 
Eddiksyreanhydrid:       199 ml       
Bromobenzen (157.02)           1.6 g        0.00382  mol  
Degussa type E 101 katalysator fra Sigma-Aldrich         7.3 g  
(Palladium, 10 wt% (dry basis) on activated carbon, wet).  
Alt ble tilsatt reaksjonsflasken som umiddelbart ble fylt/tømt (degasset) tre ganger med hydrogen. 
Startet med et trykk på 50 psi på hovedtank. Etter at reaksjonsflasken var fylt siste gang var 
trykket redusert til 37 psi.  Dag to ble hovedtank påfyll mer hydrogen siden trykket hadde sunket 
til kun 8 psi. Forbruket av hydrogen er gitt i tabell 2.5 

Dato Tid Reaktor 
 (psi) 

Hovedtank
(psi) Dato Tid Reaktor 

 (psi)) 
Hovedtank

(psi) 
140205 10:08 37 37  14:24 11.0  
 10:17 27   14:40 10.5 8 
 10:22 22   14:55 45 63(74) 
 10:30 17   15:22 42.5  
 10:40 11.5   16:30 40  
 10:47 7 31  18:00 39 43 
 11:03 26.5  150205 9:30 37 43 
 12:03 17.0 17  10:55 36.5  
 12:45 14.5   12:00 36  
 13:32 12.5   14:25 34.5  
* Temperaturen på reaksjonsflasken romtemperatur+. 

Tabell 2.5  Forbruk av hydrogen for syntese nr 5 av TADBIW. 

Forbruk H2-gass: PV=nRT  
n= PV/RT= 49x6894.76095N/m2x0.004 m3/8.31432 J/mol K x 298.15 K=0.5451 mol  
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Etter filtrering for fjerning av katalysator var det tilbake en gul oransje løsning. Inndamping på 
rotavapor ga en mørkerød seig olje som ble tilsatt acetonitril til den var i løsning. Etter flere 
forsøk på å oppnå et krystallinsk produkt ble forsøk på isolering av produktet gitt opp.  

2.6 Syntese nr 6 

Råvarer: 
HBIW      60.0 g 
Brombenzen          1.6 g 
Eddiksyreanhydrid    228.0 g 
Palladiumhydroxid auf Kohle katalysator fra Sigma-Aldrich   15.0 g 
(20 Gew. %Pd auf Trocken basis) 
 

Dato Tid Reaktor 
 (psi) 

Hovedtank 
(psi) Dato Tid Reaktor 

 (psi)) 
Hovedtank

(psi) 
        

101105 10:00 25 25  13:00 38  
  6 10  13:45 35  
 10:35 40 75  14:30 32  
 10:45 10→40 65  15:05 30  
 11:00 20→40 55  16:30 27+  
 11:15 35   17:30 26 (risting stoppet)  
 11:30 31  111105 9:30 24.5  
 12:00 27   11:00 21.5  
 12:30 24→40 51  13:30 21 51 stop 
* 2 uttømminger/degassinger 

Tabell 2.6  Forbruk av hydrogen for syntese nr 6 av TADBIW. 

Filtrert og vasket reaktorflaske/filtrat med 20 ml eddiksyreanhydrid. Dampet så inn løsningen på 
rotavapor og satte rest i kjøleskap. 

2.7 Syntese nr 7 

Råvarer: 
HBIW      30.0 g 
Brombenzen         0.8 g 
Eddiksyreanhydrid                       150.0 g 
Palladiumhydroxid auf Kohle katalysator fra Sigma-Aldrich    7.5 g 
(20 Gew. %Pd auf Trocken basis) 

Dato Tid Reaktor 
 (psi) 

Hovedtank
(psi) Dato Tid Reaktor 

 (psi)) 
Hovedtank

(psi) 

161105 10:40 51 hovedtank etter tre 
utskyllinger 22 på begge  13:10 31→40 57 

 10:55 40 68  14:00 37.5  
 11:14 30→40 63.5  14:55 34.0  
 11:27 34→40 62.5  15:42 32.  
 12:00 25→40 59  16:20 30.5 57 
 12:25 35      

Tabell 2.7  Forbruk av hydrogen for syntese nr 7 av TADBIW. 

25/11 Utfelt vasket materiale 8.2 g. 3/1 Utfelt 2.67 g hvit stoff fra filtrat. 10/1 2.5 g (IR 2 (7)). 
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2.8 Syntese nr 8 

Råvarer: 
HBIW       40.0 g 
Brombenzen         1.08 g 
Eddiksyreanhydrid       72.0 g 
N,N-Dimethylformamid    360.0 g 
Palladiumhydroxid auf Kohle katalysator fra Sigma-Aldrich     2.0 g 
(20 Gew. %Pd auf Trocken basis) 

Dato Tid Reaktor 
(psi) 

Hovedtank
(psi) Dato Tid Reaktor 

 (psi)) 
Hovedtank

(psi) 
231105 10:20 27 27  17:30 39  
 10:50 25.5 25.5 241105 9:30 37  
 11:00 40 70→66  10:30 33.5  
 11:15 35→40 65  11:15 32.5  
 14:05 24→40 52→49  12:00 31.0  
 14:30 38   13:00 29.5  
 14:50 37   14:25 27  
 15:15 35   17:00 23.5  
 15:55 32.5  251105 9:00 20  
 16:25 31.5   11:25 19  
 17:04 30.0→40 48     

Tabell 2.8  Forbruk av hydrogen for syntese nr 8 av TADBIW. 

Reaksjonsblandingen stod noen tid før opparbeiding. Noe hvitt stoff var felt ut på toppen av kullet 
(katalysatoren). Prøven (700 ml) ble grov skilt ved dekantering. Rest i reaktoren ble filtrert. All 
væske dekantert og fra filtrering ble så dampet inn til tørrhet på rotavapor. Rest en rødbrun olje 
ble tilsatt acetonitril til alt var løst og satt i kjøleskap natten over. Neste dag var det utfelt 
krystallinske materiale som ble filtrert fra og vasket med sprit (13.6 g). Ytterlige 7 g ble 
ekstrahert ut med kloroform.  Smeltepunkt 320oC. 

2.9 Syntese nr 9 

Råvarer: 
HBIW      40.00 g 
N,N-Dimethylformamid                      400.00 g 
Brombenzen          1.08 g 
Eddiksyreanhydrid     65.09 g 
Palladiumhydroxid auf Kohle katalysator fra Sigma-Aldrich   9.60 g 
(20 Gew. %Pd auf Trocken basis) 

Dato Tid Reaktor 
 (psi) 

Hovedtank
(psi) Dato Tid Reaktor 

 (psi)) 
Hovedtank

(psi) 
40106 10:16 37 37  14:40 31.0→40 60 
 10:27 33   15:30 36.0 60 
 10:48 26   16:30 32.0  
 11:24 22   16:50 31.0  
 12:10 20  50106 9:00 29→40 58 
 12:50 0→40 71→63  10:35 37  
 13:10 34→41 62  11:18 37  
Tabell 2.9  Forbruk av hydrogen for syntese nr 9 av TADBIW. 
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Etter avbrutt hydrogenering ble reaksjonsblandingen filtrert. I filteret var 56 g fuktig masse som 
ble kokt med flere porsjoner kloroform med filtrering etter hver koking. Tilsamen ble det benyttet 
omlag 800 ml kloroform som etter hver filtreing ble fjernet på rotavapor. Det ble så gjennomført 
forsøk på krystallisasjon av produktet fra eddiksyre. Lite eller ingenting av produktet løste seg i 
eddiksyre, det meste falt lett ut av løsningen.  Løsningen ble derfor dampet inn på rotavapor til 
tørrhet. Etter tørking i vakuum veide produktet 24.5 g. IR-spekter av produktet er identisk med 
hva Maxam i Spania har publisert (8). Smeltepunktet ble målt til 304oC. 

2.10 Syntese nr 10 

Råvarer: 
HBIW      40.00 g 
N,N-Dimethylformamid                      400.00 g 
Brombenzen        1.08 g 
Eddiksyreanhydrid     65.09 g 
Palladiumhydroxid auf Kohle katalysator fra Sigma-Aldrich         9.60 g 
(20 Gew. %Pd auf Trocken basis) 
 

Dato Tid Reaktor 
 (psi) 

Hovedtank
(psi) 

100106 10:23  58 
 10:38  45 
 11:12  36 
 12:15  33 
 17:40  27 

Tabell 2.10  Forbruk av hydrogen for syntese nr 10 av TADBIW. 

Utbytte 19.76 g. Smeltepunkt 304oC. 

2.11 Syntese nr 11 

Råvarer: 
HBIW       40.00 g         56.4 mmol 
N,N-Dimethylformamid    350.00 g 
Brombenzen          1.08 g 
Eddiksyreanhydrid       65.09 g 637.6 mmol 
Palladiumhydroxid auf Kohle katalysator fra Sigma-Aldrich    9.60  
(20 Gew. %Pd auf Trocken basis) 
 

Dato Tid Reaktor 
 (psi) 

Hovedtank
(psi) Dato Tid Reaktor 

 (psi)) 
Hovedtank

(psi) 
120106 10:30 40 60→54  14:50 28→33 33.5 
 10:45 18   15:30 29→33 3 
 12:45 35 35  17:10 26.5→32 32 
 13:50 26→34 34 130106 9:55 30 32 

Tabell 2.11  Forbruk av hydrogen for syntese nr 11 av TADBIW. 

Utbytte 15.6 g. Smeltepunkt 303-304oC. 
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2.12 Syntese nr 14 

Råvarer: 
HBIW      60.0 g 
Brombenzen         1.6 g 
Eddiksyreanhydrid      97.5 g 
Palladiumhydroxid auf Kohle katalysator fra Sigma-Aldrich  15.0 g 
(20 Gew. %Pd auf Trocken basis) 
N,N-Dimethylformamid                                         400.0 g 
 

Dato Tid Reaktor 
 (psi) 

Hovedtank
(psi) 

310106 10:10 40 60 
 11:10 38 59 
 12:30 Tilsatt 3 g Pd 54 
 13:20 30→40 52 
010206  36→ 50 

Tabell 2.12  Forbruk av hydrogen for syntese nr 14 av TADBIW. 

2.13 Syntese nr 15 

Råvarer: 
HBIW     60.0 g   84.6 mmol 
Brombenzen        1.6 g 
Eddiksyreanhydrid    97.5 g 955.0 mmol 
Palladiumhydroxid auf Kohle katalysator fra Sigma-Aldrich 12.48 g 
(20 Gew. %Pd auf Trocken basis) 
N,N-Dimethylformamid                       400.0 g 
 

Dato Tid Reaktor 
 (psi) 

Hovedtank 
(psi) Dato Tid Reaktor 

 (psi)) 
Hovedtank 

(psi) 
20206 9:55 40 57  12:05 28→38 38 
 10:00 27→40 55  12:50 30→37 37 
 10:10 18→44 50  13:50 29→36.5 36.5 
 10:20 17→40 45  15:00 29→35 35.0 
 10:34 28→40 42  16:00 31→34.5 34.5 
 10:50 32→40 41  17:40 33 33 
 11:15 32→40 40 30206 9:00 32 32 

Tabell 2.13  Forbruk av hydrogen for syntese nr 15 av TADBIW. 

Etter avsluttet hydrogenering ble løsningen filtrert. Produkt separert fra katalysator ved 
ekstraksjon. Væskedel av reaksjonsblandingen dampet inn og krystallisert ved tilsetting av 
acetonitril. Etter tørking var totalt utbytte 22.15 g. Smeltepunkt 307oC. 
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3 Resultat 

3.1 Innledende hydrogeneringsforsøk av HBIW 

3.1.1 Syntese nr 1 

Flasken ble ikke ristet utenom arbeidstiden. Det var en del faststoff på veggen i flasken. 
Løsningen ble filtrert. Residuet ble inndampet på rotavapor til nærmest tørrhet. Resten var en 
oljeaktig svart masse. Tilsetting av acetonitril ga ingen utfelling. Innhold i diglene ble overført til 
et begerglass og tilsatt 100 ml CHCl3. Filtrering ga rest av aktivt kull/katalysator i filteret. Da 
resten var lett løselig i CHCl3 ble løsningen inndampet på rotavapor og deretter krystallisert fra 
acetonitril. Løsning ble neste dag filtrert og utfelt stoff tørket og veid til 11 g. IR viste at dette var 
ureagert utgangsstoff (HBIW). IR av oljeaktig masse viste C=O str., men stoffet var vanskelig å 
krystallisere og ren fremstille. 
. 
Forbruk H2-gass:  
PV=nRT→n= PV/RT= 14x6894.76095N/m2x0.004 m3/8.31432 J/mol K x 298.15 K= 0.1557 mol 
Forbruket av hydrogen er noe lavt for å oppnå full reaksjon. Siden mye av utgangstoffet var 
ureagert sannsynlig grunnet liten løselighet i DMF. I tillegg syntes et væskenivået på 150 ml å 
være for lite for å oppnå en effektiv hydrogenering i 1-liter reaktoren. 

3.1.2 Syntese nr 2 

Etter avsluttet hydrogenering ble løsning filtrert og faststoff i filter vasket med kloroform. 
Væskedel ble så dampet inn på rotavapor. Resten var en rødbrun oljeaktig løsning. Henstand ved 
romtemperatur til over helgen (170105) ga imidlertid ingen utfelling av faststoff. Noen ml 
acetonitril ble så tilsatt. Neste dag var det utfelt noen krystaller ca 1.5 g som ble filtrert fra. IR av 
stoffet viste at det inneholdt C=O. Videre henstand over natten ga en utfelling av ca. 10 g hvitt 
krystallinsk stoff. Begge fraksjonene ble slått sammen og forsøk omkrystallisasjon fra acetonitril. 
Noe av produktet (1.5 g) var tungt løselig i acetonitril smeltepunkt 323-325oC.  

 

 

 
Figur 3.1 IR spekter av tungt løselig fraksjon av produktet fra syntese nr 2. 
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IR av stoffet er gitt i figur 3.1. IR-spektret samt smeltepunkt kan tyde på at ønsket forbindelse er 
dannet. IR-spekter av lett løselig produkt i acetonitril er gitt i figur 3.2 og viser at det inneholder 
C=O men også benzyl. 

  

Figur 3.2 IR-spekter av hovedfraksjonen fra syntese nr 2 av TADBIW.  

Sammenligning mellom spektrene i figur 3.1 og 3.2 viser at det mest sannsynlig er samme 
forbindelse, men med noe ulik renhet. Imidlertid synes det fra begge spektrene at ønsket produkt 
er dannet. 10 g TADBIW tilsvarer 19.4 mmol eller et utbytte på 45.74 %. 

3.1.3 Syntese nr 3. 

Løsningen ble filtrert og neste dag dampet inn og tilsatt noen ml acetonitril. Dette ga utfelling av 
grå/hvitt krystallinsk stoff. Etter filtrering og vask med acetonitril og tørking var utbytte 21 g, 
smeltepunkt 270oC. Noe som tyder på at stoffet ikke er helt rent.  Figur 3.3 viser IR-spekter av 
produktet. 

Figur 3.3 IR-spekter av produkt isolert i syntese nr.3. 

Spekteret inneholder C=O strekk og ligner på spektrene fra syntese nr. 2.   
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3.1.4 Syntese nr 4. 

Løsningen ble filtrert. Den gul/oransje Ac2O løsningen ble så dampet inn til nærmest tørrhet noe 
som ga et mørkerødt oljeaktig produkt. Etter avkjøling var oljen blitt nærmest fast stoff.  Resten i 
rotavaporkolben ble så vasket med små porsjoner acetonitril som ble samlet i et begerglass. Etter 
henstand i 1 time var krystallinske materialet utfelt som ble filtrert fra og vasket med mer 
acetonitril. Etter tørking veide produktet 8.52 g. Smeltepunkt. 312-316oC. IR-spekter figur 3.4. 

 
Figur 3.4  IR-spekter av produkt fra syntese nr 4. 
2801: Hovedløsning filtrert også neste dag: Utbytte 0.62 g, smeltepunkt. 312oC, IR 9, figur 3.5. 

 
Figur 3.5 IR spekter for en av fraksjonene av produkt fra syntese nr 4. 
2901: Mer stoff utfelt: 1.48 g smeltepunkt. 258 oC. IR  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figur 3.6 IR spekter for en av fraksjonene av produkt fra syntese nr 4 
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Figur 3.7  1H-NMR spektra av fraksjon 1 tatt opp i DMSO-d6. 

Mer stoff utfelt ca 10 g ble forsøkt krystallisert fra acetonitril. Vanskelig å få til utfelling.  
 
 

 

Figur 3.8 IR spekter av krystallisert produkt fra acetonitril. 
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Figur 3.9  IR spekter av tungt løselig fraksjon av produkt fra syntese nr 4 

 

Figur 3.10  1H-NMR spektra av fraksjon 2 tatt opp i DMSO-d6 

3.1.5 Syntese nr 5-7 

I disse seneste av forsøkene hvor vi benyttet eddiksyreanhydrid som både løsemiddel og reaktant 
og hvor både palladium og palladiumhydrosyd på aktivkullpulver ble benyttet som katalysator var 
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Figur 3.11  Reaksjonsbetingelser for syntese 3-7 for fremstilling av TADBIW. 

det registrerte forbruket av hydrogen mer enn nok til å skifte ut 4 benzylgrupper med 
acetylgrupper. Reaksjonen var relativt rask; det meste av hydrogenforbruket fant sted innen 1-2 
timer. Men etter separasjon av katalysator ved filtrering og fjerning av løsemiddel og andre 
væskerester ved bruk av rotavapor oppnådde vi et oljeaktig produkt. Alle forsøk på en enkel 
krystallisasjon av produktet på en kvantitativ måte var mislykket. Det ble derfor besluttet å 
benytte en annen prosedyre som ble innført fra syntese 8. Det ble ikke gjennomført flere forsøk 
hvor vi kun benyttet eddiksyreanhydrid som løsemiddel. 

3.1.6 Syntese Nr 8 

I syntese 8 ble DMF (dimethylformamid) igjen benyttet som løsemiddel i stedet for/i tillegg til 
eddiksyreanhydrid. Bruk av et hjelpeløsemiddel som DMF vil gi utfelling av produktet som da 
kan separeres fra reaksjonsblandingen ved filtrering. Produktet sammen med katalysator vil da 
foreligge som faststoff. TADBIW kan så isoleres fra katalysator ved ekstraksjon med kloroform.  

HBIW

CH2PhPhH2C

PhH2C

PhH2C

CH2Ph

CH2Ph

N

N

N

NN

N

N N

N N

NN

Ac
Ac

Ac
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PhH2C CH2Ph

TADBIW

H2, Ac2O, PdOH2

N,N-dimethylformamid

/Pd/C,PhBr

 

Figur 3.12  Reaksjonsbetingelser for fremstilling av TADBIW. 

Ved at man oppnår et produkt som er faststoff i stedet for en olje er det mye enklere å isolere ved 
filtrering. I tillegg er sannsynligheten for at man oppnår et mye renere produkt stor. Utbytte for 
syntese 8 var 20.6 g eller 39.9 mmol TADBIW. Vi startet ut med 40 g HBIW eller 56.4 mmol og 
utbytte på 39.9 mmol er derfor 70.7 % av utgangsmaterialet. 

3.1.7 Syntese nr 9 (4/1-2006) 

For syntese 9 ble mengden katalysator økt fra 2 til 9.6 g i forhold til syntese 8 i tillegg ble 
løsemiddelmengde økt fra 360 g til 400 g. Forbruket av hydrogen i starten av 
hydrogeneringsreaksjonen var signifikant høyere enn i syntese 8. Etter avsluttet hydrogenering og 
filtrering av reaksjonsblandingen var det en betydelig mengde fast produkt sammen med 
katalysatoren i filteret. Produktet ble separert fra katalysator etter gjentatte kokinger med 200 ml 
kloroform etterfulgt av filtrering. Dette ble gjentatt til resten i filteret var tilnærmet like svart som 
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katalysatoren var i utgangspunktet og det inndampede kloroformekstraktet ikke inneholdt noe 
produkt. Utbytte 16.28 g, 31.5 mmol eller 55.85 %. IR spekter av produktet er gitt i figur 3.13. 
 

 

  

 

Figur 3.13 IR-spekter av hovedprodukt fra syntese 9, TADBIW. 

Væskedelen av reaksjonsblandingen ble redusert til tørrhet på rotavapor. Resten var en rød-brun 
seig oljeaktig masse som ble tilsatt noen milliliter acetonitril til alt var løst. Etter henstand i 
kjøleskap noe tid ble løsningen filtrert. Fast fargeløst frafiltrert produkt ble så vasket og tørket. IR 
spekter av produktet er gitt i figur 3.14. Utbytte 4.72 g. Totalt utbytte 16.28 g + 4.72 g = 21.0 g 
40.7 mmol eller 72.05 %. 
 

 

 

Figur 3.14 IR spekter av produkt isolert fra væskedelen av reaksjonsblandingen. 

Figur 3.15 viser DSC termogram av hovedproduktet fra syntese 9. Smeltepunkt topp er ved 
320.9oC noe høyere enn det manuelt målte på 304oC, men litt lavere en hva referanse 8 gir på 
327oC. Produktet fra syntesen av TADBIW ble benyttet i neste trinn uten videre rensing. 
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Figur 3.15  DSC termogram av TADBIW fra syntese 9. 

3.1.8 Syntese Nr 10 og 11 

Syntese nr 10 (10/1-06) og syntese nr 11 (12/1-06) var en repetisjon av syntese 9. Utbytte for 
syntese 10 19.26 g tilsvarer 38.3 mmol eller 67.79 %. For syntese 11 ble 15.6 g TADBIW 
ekstrahert ut med kloroform og det tilsvarer 30.2 mmol eller 53.52 %. I figurene 3.16 og 3.17 er 
gitt DSC termogram av hovedproduktene fra syntesene. De viser smeltepunkt på 323-324oC og 
ellers ingen uventede topper. 

3.1.9 Syntese Nr 14 (010206) 

For syntese 14 ble mengden utgangsstoff økt med 50 % med unntak av mengden løsemiddel som 
var konstant. Syntesen var ikke vellukket da forbruket av hydrogen stanset relativt raskt. Forsøk 
på å få i gang igjen reaksjonen ved å tilsette mer ny katalysator hadde moderat virkning. 
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Figur 3.16  DSC termogram av TADBIW fra syntese 10. 

 

Figur 3.17  DSC termogram av TADBIW fra syntese 11. 
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3.1.10 Syntese Nr 15 (2/2-2006) 

Syntese 15 var en repetisjon av syntese 14. Denne gang ble forbruket av hydrogen signifikant 
høyere i tillegg til at reaktiviteten var høyere.  Utbyttet var 22.15 g, 42.9 mmol eller 50.66 %. 
Figur 3.18 viser DSC termogram av hovedproduktet fra syntesen. 

 

Figur 3.18  DSC termogram av hovedproduktet fra syntese 15 TADBIW. 

3.2 Oppskalering serie I 

Konklusjon etter de første syntesene av TADBIW med DMF som hjelpeløsemiddel og 
ekstraksjon med kloroform var at metoden ga tilfredsstillende utbytte og renhet på produktet. 
Prosedyren er imidlertid arbeidskrevende for produksjon av større mengder. Forbruket av 
palladiumkatalysator var økt og produktet fra Sigma-Aldrich var vanskelig å få tilgang på i større 
kvanta til en overkommelig pris. Det ble derfor tatt kontakt med Degussa som kunne levere 
vannfuktet (53 % vann) E 101 NE/W 10% ,  Palladium katalysator  5-10% Pd på aktivkullpulver 
til en langt laver kostnad enn Sigma-Aldrich. For resten av prosjektet ble det derfor benyttet 
katalysator fra Degussa anskaffet i 2 kg batcher. 
 
Alle syntesene i denne serien ble gjennomført i 1-liter glassreaktor ved romtemperatur. HBIW, 
deler av DMF, bromobenzen og eddiksyreanhydrid ble fortløpende tilsatt reaktor etterfulgt av Pd-
katalysator og rest av DMF. Flasken ble raskt satt under hydrogenatmosfære og ristet. Det ble 
normalt gjennomført tre utluftinger for fjerning av luft. Hydrogenringen ble gjennomført med et 
trykk på 30-40 psi samt kontinuerlig risting. Hovedforbruket av hydrogen skjedde de første to 
timene. Risting under hydrogenatmosfære ble imidlertid gjennomført i ytterlige 5 timer før 
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Dato 
Syntese 

Nr. 
HBIW 

(g) 

Katalysator
* 

(g) 

Eddiksyre
anhydrid 

(g) 

Bromo 
benzen

(g) 

N,N-Dimethyl 
formamid 

(g) 

TADBIW 
(g) 

Utbytte
(%) 

3/5-06 19 40.0 8.00 65.5 1.08 350.0 8.68 29.8 
4/5-06 20 60.0 9.00 103.0 1.62 350.0 23.13 52.9 
6/5-06 22 60.0 8.00 98.2 1.62 350.0 23.30 53.3 
8/5-06 23 60.0 9.00 98.2 1.62 350.0 26.84 61.4 
10/5-06 24 60.0 9.95 98.2 1.62 350.0 32.33 74.0 
11/5-06 25 60.0 9.00 103.0 1.62 353.0 24.93 57.0 
12/5-06 26 60.0 10.00 99.0 1.62 350.0 29.89 68.4 
23/5-06 27 60.0 10.00 98.2 1.63 348.0 32.89 75.2 
24/5-06 28 60.0 10.00 101.4 1.62 350.0 32.04 73.3 
25/5-06 29 60.0 10.00 98.5 1.62 350.0 29.34 67.4 
26/5-06 30 60.0 9.00 100.4 1.62 350.0 34.92 79.9 
27/5-06 31 60.0 9.00 99.0 1.62 357.0 25.99 59.5 
28/5-06 32 60.2 9.96 99.0 1.65 350.0 29.91 68.2 
29/5-06 33 60.0 9.96 98.8 1.62 350.0 36.37 83.2 
30/5-06 34 60.0 9.04 98.2 1.62 350.0 27.31 62.5 
31/5-06 35 60.0 9.22 101.0 2.02 344.0 33.29 76.1 
1/6-06 36 60.0 9.00 98.2 1.63 350.0 32.04 73.3 
2/6-06 37 60.0 9.22 98.4 1.67 350.0 33.68 77.0 
3/6-06 38 60.0 9.32 98.3 1.72 345.0 28.20 64.5 
4/6-06 39 60.0 9.12 100.5 1.68 350.0 39.88 91.2 
5/6-06 40 60.0 9.02 99.7 1.73 350.0 30.87 70.6 
6/6-06 41 60.0 9.12 100.4 1.75 350.0 33.42 76.4 
7/6-06 42 60.0 9.00 98.9 1.75 350.0 27.00 61.8 
8/6-06 43 60.0 9.13 99.4 1.65 350.0 38.08 87.1 
17/6-06 52 70.0 10.15 114.5 1.91 368.0 39.72 77.9 
18/6-06 53 60.5 9.28 101.0 1.63 360.0 34.91 79.2 
19/6-06 54 60.0 9.22 99.6 1.67 340.0 38.78 88.7 
20/6-06 55 60.0 9.30 99.1 1.72 330.0 34.52 79.0 
21/6-06 56 60.0 9.00 101.2 1.63 344.0 35.09 80.3 

Totalt 1730.7 269.01 2868.80 47.96 10139 897.35 70.7 

  Gjenvunnet fra væske del 106.14  
 Alle 1730.7     1003.49 79.3 

* E 101 NE/W 10 %, prøve Nr. 2006-5006 fra Degussa (53 % vann). 

Tabell 3.1 Mengde benyttet av ulike råvarer samt utbytte av TADBIW for noen synteser. 

reaksjonsblandingen ble forlatt natten over under hydrogenatmosfære og trykk til neste dag. 
Grunnet henstand uten risting var reaksjonsblandingen normalt neste dag separert slik at alt 
uløselig var samlet på bunn av reaktor slik at mesteparten av væsken kunne dekanteres av før 
filtrering ble gjennomført. Etter filtrering ble all væsket samlet og redusert til tilnærmet tørrhet på 
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en rotavapor. Tilsetting av noen ml acetonitril ga etter noe tid i gjennomsnitt utfelling av 3 g 
produkt. 

Utbytte TADBIW Dato Syntese 
Nr 

HBIW 
(g) 

Katalysator
(g) 

Eddiksyre 
anhydrid

(g) 

Bromo-
benzen 

(g) 

N,N-Dimethyl 
formamid 

 (g)    (g) (mol) (%)
26/10-06 59 60.00 9.04 99.00 1.64 339.40 32.32 0.0626 73.92
27/10-06 60 60.06 8.6182 100.04 1.65 341.27 32.84 0.0636 75.04
30/10-06 61 60.06 8.88 100.45 1.64 338.77 33.24 0.0643 75.95
31/10-06 62 60.00 8.9956 99.41 1.63 341.60 33.86 0.0655 77.45
1/11-06 63 60.00 8.9675 98.60 1.62 352.07 34.27 0.0663 78.38
2/11-06 64 60.05 8.8727 99.05 1.64 333.05 33.80 0.0654 77.24
3/11-06 65 60.07 8.5042 99.51 1.63 338.91 28.52 0.0552 65.16
6/11-06 66 60.20 9.1778 98.79 1.65 332.65 25.69 0.0497 58.56
7/11-06 67 60.08 9.0865 99.77 1.66 345.29 24.00 0.0465 54.82
8/11-06 68 60.09 9.2535 102.64 1.64 335.94 31.34 0.0607 71.57
9/11-06 69 60.16 8.9232 100.46 1.67 332.32 29.51 0.0571 67.32

10/11-06 70 60.13 9.1843 99.38 1.67 331.82 31.27 0.0605 71.37
13/11-06 71 60.16 8.9395 99.30 1.67 334.95 25.22 0.0488 57.53
14/11-06 72 60.03 8.8167 98.52 1.67 322.65 33.57 0.0650 76.74
15/11-06 73 60.18 9.27 100.53 1.71 335.76 27.23 0.0527 62.10
16/11-06 74 60.06 8.9427 99.51 1.63 334.78 29.26 0.0566 66.86
17/11-06 75 60.10 8.9520 99.64 1.63 313.88 36.85 0.0713 84.09

Totalt 1021.43 152.4244 1694.60 28.05 5705.11 522.79 1.0118  

Gjennomsnittlig 30.75 0.0595 70.24

Tabell 3.2  Forbruk og utbytte for synteser av TADBIW fra 60 g HBIW. 

Hovedproduktet var som tidligere nevnt utfelt sammen med katalysatoren og ble separert fra 
denne ved ekstraksjon med 200 ml kloroform ved koking etterfulgt av filtrering. En prosess som 
ble gjentatt 5-6 ganger inntil resten av katalysator så svart ut og inndampet kloroformekstrakt ga 
minimalt utbytte. For noen av de første syntesen viste det seg imidlertid at katalysatoren etter 
tørking hadde en gråtone noe som tydet på at den inneholdt mer produkt. Derfor ble katalysatoren 
fra noen av de første syntesene ekstrahert på nytt. Noe som resulterte i en fangst på ytterlige 50 g 
TADBIW. 
 
Tabell 3.1 oppsumerer forbruket av råvarer unntatt hydrogen samt utbytte fra hver enkelt syntese i 
denne serien. Fra tabellen ser man at det gjennomsnittlige utbytte er på 79.33 %. Det ble foretatt 
forsøk med kontinuerlig ekstraksjon av produktet i soxhlet apparatur. Resultatet var at det ble 
oppnådd rent produkt men fjerning av alt produkt tok forholdsvis lang tid og var nødvendigvis i 
den skalaen vi benyttet ikke signifikant effektiviserende.
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Utbytte TABDIW 

Dato Syntese 
Nr 

HBIW 
(g) 

Katalysator 
(g) 

Eddiksyre 
anhydrid

(g) 

Bromo-
benzen 

(g) 

N,N-
Dimethyl 
formamid

 (g) 
(g) (mol) (%) 

20/11-06 76 90.21 12.4245 151.41 2.42 433.83 48.94 0.0947 74.40 

21/11-06 77 90.18 12.0360 151.12 2.44 430.18 46.60 0.0902 70.92 

22/11-06 78 90.15 12.0016 150.56 2.42 429.02 54.47 0.1054 82.92 

25/11-06 79 90.17 11.8633 150.12 2.45 431.26 52.46 0.1015 79.84 

29/11-06 80 90.39 11.8835 151.27 2.41 420.14 53.35 0.1033 81.00 

30/11-06 81 90.30 12.0240 150.85 2.41 435.93 55.98 0.1084 85.08 

1/12-06 82 90.09 11.3645 151.89 2.41 438.10 50.01 0.0968 76.18 

4/12-06 83 90.13 12.0666 150.38 2.44 426.61 49.43 0.0957 75.26 

5/12-06 84 90.23 12.0524 150.25 2.44 429.01 54.80 0.1061 83.35 

6/12-06 85* 90.20 12.0950 150.33 2.41 437.69 43.06 0.0834 65.51 

7/12-06 86 90.20 12.0835 150.93 2.41 430.29 56.45 0.1093 85.89 

8/12-06 87 90.34 11.8225 150.54 2.44 427.43 55.08 0.1066 83.67 

3/1-07 88 90.35 12.0681 150.27 2.44 414.45    

5/1-07 89 90.28 12.0579 150.15 2.38 405.72 52.58 0.1018 79.93 

8/1-07 90 90.06 12.0552 151.12 2.42 415.79 57.18 0.1107 87.13 

9/107 91 90.01 11.8801 150.95 2.44 406.76 47.20 0.0914 71.96 

10/1-07 92 90.17 12.1026 151.07 2.40 425.07 52.65 0.1019 80.13 

11/1-07 93 90.16 12.1505 150.05 2.42 427.53 52.96 0.1025 80.61 

12/1-07 94 90.12 12.0099 150.25 2.43 433.84 53.20 0.1030 81.01 

30/1-07 106 90.28 12.5160 150.67 2.40 426.80 52.86 0.1023 80.33 

31/1-07 107 90.18 12.2830 151.43 2.46 390.16 50.80 0.9830 77.31 

1/02-07 108 90.07 12.1388 151.14 2.39 400.64 55.77 0.1080 85.01 

2/2-07 109 90.20 12.0950 150.33 2.41 437.69 (2.01)   

5/2-07 110 90.20 12.0835 150.93 2.41 430.29 (11.19)   

7/2-07 111 90.34 11.8225 150.54 2.44 427.43 (10.94)   

9/2-07 112 90.15 12.0653 150.15 2.39 405.47 (17.25)   

Totalt 2345.16 313.0458 3918.70 62.93 11017.13 1137.22 2.1213  

Gjennomsnittlig (alle-85)    52.64 0.1019 80.1+4.6

*Noe av produktet gikk tapt. 

Tabell 3.3  Forbruk av inngående reagenser og utbytte av TADBIW for noen synteser basert på 
90 g HBIW i 1-liter glassreaktor. 
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3.2.1 Løsemiddel 1-methyl-2-pyrrolidone (NMP) 

Svensken har gjennomført flere synteser av TADBIW hvor de har benyttet 1-methyl-2-
pyrrolidone (NMP) som løsemiddel i stedet for N,N-dimethylformamid (DMF). Det ble derfor 
besluttet å prøve om NMP var mer effektivt enn DMF. Benyttet menger av utgangsstoff og 
reagenser forøvrig er gitt i tabell 3.2. Benyttet katalysator var vannfuktet (53 % vann) “Palladium 
catalyst 5-10 % Pd on activated carbon, E 101 NE/W 10 %, sample No. 2006-5006 fra Degussa”. 
Forbruket av hydrogen for begge syntesene var saktere samt lavere i NMP enn i DMF. For begge 
syntesen ble derfor risting gjennomført i omlag 9 timer etterfulgt av 14 timer henstand under 
hydrogenatmosfære og trykk før filtrering ble gjennomført. Etter filtrering inneholdt imidlertid 
filter hovedsakelig katalysator og svært lite TADBIW. 

HBIW Syntese 
Nr (g) (mol) 

Katalysator
(g) 

Eddiksyre
anhydrid

(g) 

Bromo-
benzen 

(g) 

1-Methyl -2-
pyrrolidone 

 (g) 

Forbruk 
H2  

(mol) 

Utbytte 
TADBIW

(g) 

113 90.03 0.1270 12.2613 150.42 2.42 352.90 0.4329 25.14 

114 90.21 0.1272 13.0574 149.78 2.42 391.13 0.4884 40.00 

Tabell 3.4 Tabellen viser forbruk av råvarer ir syntesen av TADBIW ved bruk av NMP sol 
løsemiddel.. 

Væsken fra filtreringen ble så betydelig redusert og tilsatt noen få ml acetonitril. Produktet som 
med tiden falt ut ble filtrert fra og tørket. Utbyttet er gitt i tabell 3.2 og viser stor variasjon og er i 
tillegg lavere enn hva vi oppnår med DMF som løsemiddel. Det ble ikke gjennomført flere forsøk 
med NMP som løsemiddel da metoden ikke gir et produkt som kan isoleres ved filtrering.  

3.2.2 90 g HBIW synteser 

Etter å ha gjennomført 75 synteser i 60 g eller lavere var tiden inne til å øke mengden til det 
maksimale av kapasiteten i 1-liter reaktoren. Vi valgte da å benytte 90 g HBIW som 
startmateriale og økt de andre reagensene med et tilsvarende forhold (1.5). Unntaket var for 
mengden løsemiddel som ble økt med kun 100 g eller mindre. De første syntesene i 90 g skala er 
oppsummert i tabell 3.3 og viser at utbytte ved å gå opp fra 60 g skala økte fra 70.2 til 80.1 %.  
Hovedårsak var generelt et mer stabilt utbytte for syntesene 75-108 enn syntesene 59-75. 
 
Fra og med syntese 109 ble det gjennomført endringer i opparbeidelsen av reaksjonsblandingen.  
Den tidkrevende prosessen med å separere katalysator og produkt utfelt som faststoff sammen 
med katalysator separert fra reaksjonsblandingen ved filtrering ble endret. Først ved å fortsette 
med trinn 3 i syntesen direkte noe som viste seg i være lite vellykket, senere ved at blandingen av 
produkt og katalysator ble slemmet opp i sprit og på nytt filtrert. Vaskingen ble gjennomført for å 
fjerne uønsket substanser som relativt raskt forgiftet katalysator og dermed hindret videre 
hydrogenering. Utbytte i tabell 3.5 er derfor gitt i form av tre separate kolonner. Den første 
kolonnen inneholder faststoff + katalysator etter vasking og tørking, den andre kolonnen 
inneholder det som er utfelt fra væskedelen av reaksjonsblandingen etter inndamping etterfulgt av 
krystallisasjon. Den tredje kolonnen gir summen av de to foregående. Produkt gitt som antall mol 
eller utbytteprosent er ikke utregnet siden selv om katalysator i utgangspunktet inneholdt 53 % 
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vann er vi usikre på om alt er fjernet etter tørking. Derfor vil mengden av katalysator sammen 
med produktet kunne variere fra 6 g og oppover.  Men ved å se på gjennomsnittlig utbytte i tabell  

Utbytte 

Dato 
Synt-
ese 
Nr 

HBIW 
(g) 

Katalysator 
(g) 

Eddiksyre 
anhydrid

(g) 

Bromo-
benzen 

(g) 

N,N-
Dimethyl 
formamid

 (g) 

Forbruk
 H2  

(psi)1 

TADBIW+ 
Katalysator 

(g) 

TADBIW
a: 
(g)  

Totalt 
(g)  

14/2-07 115* 90.43 12.1509 151.05 2.41 401.43 49  6.77  

16/2-07 116 90.39 12.43 150.61 2.47 374.30 51 58.29  58.29 

19/2-07 117 90.23 11.9785 151.67 2.41 387.97 51 63.91  63.91 

20/2-07 118* 90.83 12.0007 152.47 2.44 392.05 51  6.9  

16/4-07 120 90.06 11.9798 150.78 2.42 359.02 52 64.01  64.01 

17/2-07 121 90.11 12.0365 151.06 2.42 368.66 51 61.04  61.04 

18/2-07 122 90.13 11.8417 151.71 2.41 359.48 59 62.70  62.70 
19/4-07 123 90.10 11.7608 151.46 2.44 360.33 53.5 63.91  63.91 
20/4-07 124 90.16 11.8431 151.04 2.43 354.34 51.5 62.17  62.17 
23/4-07 125 90.16 11.9085 150.86 2.43 353.61 52 44.91 12.78 57.69 
3/5-07 128 90.11 11.3167 151.04 2.37 350.25 58 35.22 17.99 53.21 
4/5-07 129 90.15 11.8755 150.97 2.42 375.72 47.5 33.87 23.48 57.35 
7/5-07 130 90.27 12.0411 151.30 2.43 377.71 45 11.65 43.53 55.18 
8/5-07 131 90.15 13.1743 150.96 2.44 384.25 54 55.14 2.31 57.45 
9/5-07 132 90.37 12.5569 151.98 2.42 353.49 49 41.31 14.37 55.68 
10/5-07 133 90.18 12.0644 151.19 2.42 361.94 59.5 17.14 39.26 56.40 
11/5-07 134 90.32 12.5632 150.07 2.42 364.64 48 36.31 20.81 57.13 
14/5-07 135 90.02 12.1583 150.20 2.41 360.48 53 36.95 15.90 52.85 
15/5-07 136 90.20 12.1039 152.03 2.43 352.88 51 63.07 63.07 
16/5-07 137 90.23 12.0940 151.91 2.46 351.08 52 65.46 65.46 
18/5-07 138 90.13 12.1038 151.96 2.41 350.67 52 64.57 

 
4.57 

64.57 
21/5-07 139 90.16 12.0446 152.28 2.45 351.32 53 65.39  65.39 
22/5-07 140 90.39 12.2450 151.58 2.45 351.22 51.5 59.68  59.68 
23/5-07 141 90.23 12.0954 151.17 2.45 352.09 54 39.80 11.22 51.02 
24/5-07 142 90.16 12.1349 152.85 2.43 362.85 54.5 58.00 2.30 60.30 
25/5-07 143 90.15 12.0802 152.23 2.46 357.19 56.5 17.29 36.73 54.02 
7/6-07 151 90.13 12.1523 151.35 2.40 389.14 51.5 34.73 24.71 59.44 
8/6-07 152 90.31 12.0954 151.54 2.41 351.96 48 42.77 12.56 55.33 
11/6-07 153 90.18 11.9735 151.78 2.41 357.95 45 13.05 42.98 56.03 
12/6-07 154 90.14 12.2124 151.45 2.42 356.40 50.5 56.76 1.57 58.33 

Totalt 2706.58 363.0163 4542.55 72.79 10924.42 1554.5 1329.10 340.74 1669.84

Gjennomsnittlig utbytte   58.99 
1 1 psi=0.011 mol,.   *Ikke tørket før bruk. a: krystallisert fra inndampet moderlut. 

Tabell 3.5    Forbruk av inngående reagenser og utbytte av TADBIW for noen synteser basert på 
90 g HBIW i 1-liter glassreaktor.. 
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3.3 på 52.55 g og addere 6 g katalysator oppnår man 58.55 g som er av samme størrelsesorden 
som 58.99 g oppnådde for syntesene 115-154 gitt i tabell 3.5. Derfor antar vi at utbytte av ren 
TADBIW for syntesene i tabell 3.3 og tabell 3.5 er omlag det samme. For syntesene i tabell 3.6 er 
samla utbytte gjennomsnittlig 55.6 g eller 3 g lavere enn for syntesene i tabell 3.3 og 3.5.  
Årsaken er ukjent men for majoriteten av syntesene i tabell 3.6 var forbruket av hydrogen jevn 
over lavere enn for syntesene i tabell 3.5. Det noe lavere forbruket av hydrogen gir seg også 
utslag i at mengden TADBIW i moderluten øker fra 20.4 til 24.8 % for syntesene i tabell 3.6 
sammenlignet med syntesene i tabell 3.5.  

Utbytte 

Dato Syntese 
Nr 

HBIW 
(g) 

Kata-
lysator 

(g) 

Eddiksyre 
anhydrid

(g) 

Bromo-
benzen 

(g) 

N,N-
Dimethyl 
formamid

 (g) 

Forbruk
 H2 

 (psi) 1

TADBIW+ 
katalysator 

(g) 

TADBIW
a: 
(g)  

Total 
(g)  

13/6-07 155 90.36 
13.3655 
5.0450 

151.44 2.42 371.75 
41.5 
22 

56.02 2.38 58.40 

14/6-07 156 90.16 11.9469 151.10 2.42 362.87 48 39.75 15.55 55.30 

15/6-07 157 90.24 
11.2764 
2.7202 

151.76 2.47 363.74 
46 
23 

55.75 2.47 58.22 

17/6-07 158 90.14 
11.9102 
5.81* 

151.21 2.41 359.16 
39.5 

0 
0 

29.92 29.92 

18/6-07 159 90.21 11.8761 153.45 2.46 355.33 51.5 60.66 1.91 62.57 
19/6-07 160 90.20 12.8688 151.29 2.43 355.98 59 41.30 8.17 49.47 
20/6-07 161 90.24 12.2994 151.11 2.43 364.04 70.05 36.45 12.95 49.40 
21/6-07 162 90.11 12.2302 152.50 2.41 357.59 49.5 27.24 33.57 50.81 
22/6-07 163 90.42 12.4526 153.47 2.43 355.19 57.5 22.04 32.96 55.00 
23/6-07 164 90.31 11.9054 151.83 2.45 353.19 45 14.16 43.31 57.47 
24/6-07 165 90.17 12.4780 151.76 2.41 358.75 49 48.93 3.79 52.72 
25/6-07 166 90.45 12.4100 152.75 2.40 401.17 51 56.44 2.72 59.16 
26/6-07 167 90.28 12.7375 152.47 2.40 353.98 54 66.60 1.33 67.99 
27/6-07 168 90.29 12.2064 152.93 2.43 350.88 47 40.14 9.07 49.21 
30/7-07 169 90.25 13.6223 152.28 2.42 356.34 48.5 49.67 4.09 53.76 
31/7-07 170 90.17 12.6173 152.08 2.41 356.59 48 39.25 13.96 53.21 
1-8-07 171 90.24 14.1592 153.31 2.42 358.38 47.5 40.80 12.67 53.47 
2-8-07 172 90.27 13.7404 151.20 2.41 352.79 49.5 55.75 3.17 58.92 
3-8-07 173 90.36 13.5138 152.24 2.42 379.42 48.5 33.88 21.42 55.30 

Totalt 1714.87 253.1916 2890.18 46.05 6867.14 995.55 784.83 255.41 1030.30
 Gjennomsnitt (alle -158)  55.6 

1 1 psi=0.011 mol * Antennelse i løpet av tilsetting av katalysator. a: Krystalliser fra moderlut 
etter reduksjon. 

Tabell 3.6  Forbruk av inngående reagenser og utbytte av TADBIW for noen synteser basert på 
90 g HBIW i 1-liter glassreaktor.
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3.3 Oppskalering - måling av temperatur 

Etter at et stort antall synteser med 90 g HBIW som utgangsstoff var gjennomført var tiden inne 
for å forsøke å oppskalere syntesen til 2-liter reaktor. Mengden utgangsmateriale HBIW ble økt 
med en faktor 3 til 270 g. Mengden av de andre ingrediensene med unntak av løsemiddelet ble 
også økt med en faktor tre.  Forbruket av hydrogen ville bli økt utover hva som var tilgjengelig på 
4-literslagertanken. 
 

Utbytte 
Dato Syntese 

Nr 
HBIW 

(g) 
Katalysator 

(g) 
Eddiksyre
anhydrid

(g) 

Bromo-
benzen 

(g) 

N,N-
Dimethyl 
formamid

 (g) 

Forbruk
H2  

(mol)2 
TADBIW+ 

Katalys. 
(g) 

TADBIW
? 

(g)a 
 Totalt

(g) 

6/8-07 174 270.16 36.82 
10.45 455.42 7.19 804.52 

81.45 
102 
47 96.27 63.23 159.50

8/8-07 175 270.18 42.62 
11.70 452.71 7.18 750.10 111.5 

46 172.01 4.58 176.59

10/8-07 176 270.30 
44.71 
13.07 
17.35 

452.40 7.33 
746.64 

 
73.89 

93.5 
0 

58.5 
176.29 2.55 178.84

13/8-07 177 270.65 42.91 
14.91 454.87 7.26 742.44 

70.12 
113 
44.5 181.70 5.32 187.00

16/8-07 181 270.29 
42.42 
15.66 
18.53 

452.59 7.24 
743.58 
60.00 
56.31 

6 
100.5 

63 
186.04 3.13 189.17

17/8-07 182 270.36 41.34 
17.76 453.30 7.21 741.92 

50.00 
85 
69 167.43 7.88 175.31

24/8-07 1831 300.43 41.05 
15.55 501.68 7.69 737.44 

53.12 
98 
65 171.80 16.48 188.28

27/8-07 1841 270.41 39.70 
20.25 454.05 7.25 716.76 

73.46 
104 
57 183.55 2.93 186.48

28/8-07 1851 270.09 37.35 
15.22 456.63 7.23 712.20 

75.00 
102 
52.5 174.16 5.20 179.36

29/8-07 1861 270.59 36.03 
18.25 451.64 7.19 710.46 

18.25 
100 
58 181.61 3.93 185.54

Totalt forbruk 2733.46 593.65 4585.29 72.77 8017.66 1576    
Totalt utbytte 1690.86 115.28 1806.07

Gjennomsnitt (all – 174) 177.18 5.78 182.95
aKrystallisert fra inndampet væske. 1Produsert av Chemring Nobel AS. 2 1 psi=0.011 mol. 

Tabell 3.7  Forbruk av ulike råvarer samt utbytte av TADBIW + katalysator for oppskalerte 
synteser. 

Parr hydrogeneringsapparaturen måtte derfor flyttes til et sted hvor hydrogen var tilgjengelig fra 
en større flaske eller et permanent opplegg. Forsøk beskrevet i tabell 3.7 ble derfor gjennomført i 
Dompa hvor 4-liters tank ble koblet direkte til en 50 liters flaske med hydrogen. Dermed kunne 4-
literslagertanken etterfylles uten at syntesen ble stanset. For å være sikker på at temperaturen ikke 
ville bli for høy i løpet av normal hydrogenering i oppskalert produksjon ble temperaturen målt 
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og avlest regelmessig for alle syntesene gitt i tabell 3.7. Reaktoren vi benytter har ingen form for 
hverken kjøling eller oppvarming.  

3.3.1 Syntese 174 

Syntese 174 var den første syntesen hvor temperaturen kontinuerlig ble målt. Et plott av hvordan 
temperaturen utviklet seg de første timene er gitt i figur 3.19. Fra figuren vil man se at 
temperaturen for syntese 174 ikke oversteg 50 oC. Og det dermed ikke var kritisk med hensyn på 
ukontrollert temperaturstigning og muligheter for sprengning av reaktoren. 

Temperatur og hydrogenforbruk som funksjon av tiden for syntese 174, TADBIW.
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Figur 3.19  Hydrogenforbruk og temperatur i reaksjonsblandingen som funksjon av tiden fra 
hydrogen tilsetting ble startet for syntese 174. 

Fra figur 3.13 fremgår at når temperaturen starter å synke avtar også forbruket av hydrogen raskt. 
Blandingen stod med risting til neste dag uten at ønsket forbruk av hydrogen var oppnådd.  Mol 
HBIW  =  270 g/708.9494g/mol = 0.3808 mol.  Forventet H2-forbruk for utskifting av 4 
benzylgrupper = 0.3808 mol x4 = 1.5234 mol. Hydrogen har molekylvekt = 1.00794 g/mol.         
1 psi=0.011 mol på 4-literstanken.  Forventet forbruk av hydrogen gitt som trykkreduksjon på 4-
literstanken er derfor: 1.524 mol/0.011 mol/psi =138.5 psi. Forbruket de første 5 timene var 95 
psi og var økt til omlag 102 psi etter 20 timer. Derfor siden kun 74 % av forventet 
hydrogenforbruk hadde funnet sted ble mer ny frisk katalysator tilsatt reaksjonsblandingen.  Før 
tilsetting ble katalysatoren oppslemmet i omlag 80 g DMF siden tidligere forsøk med å tilsette 
kun vannfuktet katalysator hadde medført gnist dannelse og tendenser til antennelse.  
Temperaturen i reaksjonsblanding steg etter 90 minutter med 5oC og forbruket av hydrogen økte. 
Reaksjonsblandingen ble igjen forlatt under hydrogenatmosfære natten over før den ble filtrert og 
redusert.  Utbytte i form av produkt + katalysator og produkt utfelt fra moderluten er gitt i tabell 
3.7. Totalt utbytte på 159.5 g inklusiv katalysator var noe lavere enn forventet ut fra hva vi 
generelt hadde oppnådd i 90 g syntesene. 
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3.3.2 Syntese 175 

For syntese 175 ble temperaturen fortløpende avlest etter som hydrogen ble tilsatt og forbrukt 
under acetylering av HBIW. Prosedyren var den samme som for syntese 174 med risting i 20 
timer før ny katalysator ble tilsatt og risting i ytterlige 24 timer. Forbruket av hydrogen de første 4 
timene samt totalt var noe høyere enn for syntese 174. Dette ga seg utslag i noe høyere maks 
temperatur og et utbytte på nivå med hva som var forventet, Figur 3.20. 
 

Temperatur og H2-forbruk for acetylering av 270 g HBIW, syntese 175
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Figur 3.20  Hydrogen forbruk og temperatur for syntese 175. 

3.3.3 Syntese 176 

For syntese 176 ble ny katalysator tilsatt etter 5 timer. Den første tilsettingen var mislykket mens 
det i det andre forsøket var god reaksjon og forbruk av hydrogen og utbytte endte på et forventet 
nivå. Figur 3.21 viser temperatur i reaksjonsblandingen og forbruket av hydrogen som funksjon 
av tiden fra tilførsel av hydrogen startet. Figuren viser at maks temperatur inntreffer etter omlag 
40 minutter og ikke er urovekkende høy. 
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Temperatur og hydrogenforbruk for acetylering av HBIW, syntese 176
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Figur 3.21  Hydrogen forbruk og temperatur for syntese 176. 

3.3.4 Syntese 177 

Prosedyren for syntese 177 var identisk med den benyttet for syntese 176. Figur 3.22 viser 
temperatur i reaksjonsblandingen og forbruket av hydrogen som funksjon av tiden fra 
hydrogenringen startet. Temperaturen stiger når hydrogenforbruket øker og maksimal 
temperaturen holder seg innenfor akseptabelt nivå. 

Temperatur og hydrogenforbruk som funksjon av tiden for syntese 177 TADBIW
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Figur 3.22  Hydrogen forbruk og temperatur for syntese 177. 
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3.3.5 Syntese 178 

I syntese 178 ble det benyttet rester av HBIW gjenvunnet fra moderluten. Produktet inneholder 
mest sannsynlig HBIW med tre acetylgrupper. Med andre ord et produkt som ikke er fult ut 
acetylert. Reaksjonsforløpet er den samme, temperaturstigning så lenge som hydrogenforbruket er 
stort for så å synke når konsumet avtar. Figur 3.23 viser temperatur og hydrogenforbruk som 
funksjon av tiden fra reaksjon start. 

Temperatur og hydrogenforbruksom funksjon av tiden for syntese 178, TADBIW.
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Figur 3.23  Hydrogenforbruk og temperatur for syntese 178. 

3.3.6 Syntese 181 

For syntese 181 var det en meget treg start og forbruket av hydrogen stoppet nærmest opp. Det 
ble derfor tilsatt mer ny katalysator etter omlag 30 minutter. Dette ga imidlertid ingen umiddelbar 
økning i hydrogenforbruket og etter 2 timer ble reaksjonsblandingen forlatt for en times tid. Ved 
tilbakekomst var reaksjonen tiltatt og all hydrogen forbrukt. Tilførsel av hydrogen ble raskt 
konsumert og resten av forløpet gikk som normalt.  Figur 3.24 viser temperatur og 
hydrogenforbruk som funksjon av tid fra reaksjonen ble i gang satt. Totalt utbytte på 189.17 g er 
som for majoriteten av de andre syntesene i denne serien. 
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Temperatur og hydrogenforbruk som funksjon av tiden for syntese 181, TADBIW.
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Figur 3.24  Hydrogenforbruk og temperatur som funksjon av tiden for syntese 181. 

3.3.7 Syntese 182 

Temperatur og hydrogenforbruk for syntese 182 er gitt i figur 3.25 og viser normal temperatur og 
hydrogenforbruk ved begge startpunktene. Utbyttet for denne syntesen er gitt i tabell 3.7 og viser 
at det ligger i det nedre sjiktet med sine totalt 175.31 g. 

Temperatur og hydrogenforbruk som funksjon av tiden for syntese 182
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Figur 3.25  Temperatur og hydrogenforbruk for syntese 182 av TADBIW fra HBIW. 
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3.3.8 Syntese 183 

Syntese 183 var den første av 4 synteser med HBIW syntetisert av Chemring Nobel. Materialet 
fra Chemring inneholdt meget små krystaller i motsetning til vårt krystalliserte materiale som 
innehold massive nåler på flere millimeter lengde. Figur 3.26 viser en normal temperatur kurve 
med maksimum temperatur på 53.6oC noe høyere enn for andre synteser men som tabell 3.7 viser 
inneholdt syntese 183 10 % mer HBIW. Tabell 3.7 viser et utbytte på 188.28 g som ligger i det 
nedre sjiktet. 

Temperatur og H2-forbruk under acetylering av270 g HBIW, syntese 183
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Figur 3.26  Hydrogenforbruk og temperatur for syntese 183. 

3.3.9 Syntese 184 

Figur 3.27 viser temperaturkurven for syntese 184 med en maksimal temperatur på 51.2 oC. 
Hydrogenforbruket både ved start og etter at ny katalysator er tilsatt er som normalt med omlag 
2/3 i første fase og 1/3 etter at ny katalysator er tilsatt. Utbytte for denne syntesen er i det midtre 
sjiktet med sine 186.48 g, men med en høy andel som faststoff sammen med katalysator. Benyttet 
mengder materialer og forbruk av hydrogen er gitt sammen med utbytte i tabell 3.7. 
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Temperatur og H2-forbruk under acetylering av 270 g HBIW, syntese 184
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Figur 3.27  Hydrogenforbruk samt temperatur under acetylering av HBIW i syntese 184. 

3.3.10 Syntese 185 

Figur 3.28 viser temperaturkurven for syntese 185 med en maksimal temperatur på 52.1 oC. 
Hydrogenforbruket både ved start og etter at ny katalysator er tilsatt er som normalt med omlag 
2/3 i første fase og 1/3 etter at ny katalysator er tilsatt. Benyttet mengder materialer og forbruk av 
hydrogen er gitt sammen med utbytte i tabell 3.7. 

Temperatur og hydrogenforbruk som funksjon av tiden for syntese 185 TADBIW
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Figur 3.28  Hydrogenforbruk samt temperatur under acetylering av HBIW i syntese 185. 
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3.3.11 Syntese 186 

Utbytte for denne syntesen er i det øvre sjiktet med sine 185.54 g med en høy andel som faststoff 
sammen med katalysator. Benyttet mengder materialer og forbruk av hydrogen er gitt sammen 
med utbyttet i tabell 3.7. Figur 3.2 viser temperaturkurven for syntese 186 med en maksimal 
temperatur på 50.3 oC. Hydrogenforbruket både ved start og etter at ny katalysator er tilsatt er 
som normalt med omlag 2/3 i første fase og 1/3 etter at ny katalysator er tilsatt. 
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Figur 3.29  Hydrogenforbruk samt temperatur under acetylering av HBIW i syntese 186. 

3.4 Oppskalert TADBIW 

Neste serie av TADBIW synteser ble gjennomført uten måling av temperatur siden vi var 
komfortable med at temperaturen under hydrogeneringen ville holde seg på et nivå som ikke 
medførte ukontrollerbare forhold. I disse syntesene og senere synteser ble det benyttet en ny batch 
katalysator med vanninnhold på 51.6 % og aktivitet på 1434 ml/min·g, se appendiks A.4.3 for 
analysesertifikat. 
 
Prosedyre og opparbeidelse av produkt var som for syntesene gitt i 3.3. Tabell 3.8 oppsummerer 
benyttet mengder av de ulike ingrediensene samt utbyttet oppnådd for hver enkel syntese.  
Generelt var dette en serie syntese hvor utbytte i form av faststoff utfelt sammen med katalysator 
og krystallisert ut fra væskedel har liten variasjon. I tillegg er utbyttet høyt sammenlignet både 
med tidligere og senere synteser. 
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Utbytte 

Dato Syntese 
Nr 

HBIW
(g) 

Katalysator 
(g) 

Eddiksyre
anhydrid

(g) 

Bromo-
benzen 

(g) 

N.N-
Dimethyl 
formamid

 (g) 

Forbruk
H2  

(mol)2 
TADBIW+ 
Katalysator 

(g) 

TADBIW
? 

(g)a 

 
Totalt

(g) 

29/10-07 191 270.88 35.14 
15.22 450.16 7.23 695.66 

60.20 
103 
57 183.16 2.43 185.59

30/10-07 192 270.55 35.07 
15.02 450.79 7.25 662.44 

61.62 
102.5 

56 182.65 3.08 185.73

31/10-07 193 270.87 34.42 
14.94 452.02 7.20 650.70 

82.67 
107 
50.5 186.68 2.23 188.91

1/11-07 194 270.37 34.95 
15.08 450.93 7.19 647.82 

73.03 
101 
57 180.53 2.91 183.44

2/11-07 195 270.50 34.91 
14.90 450.84 7.27 651.22 

60.50 
102.5 

54 183.99 3.28 187.27

5/11-07 196 270.46 34.27 
15.11 451.94 7.23 658.76 

68.44 
107 
49 187.44 2.94 190.38

6/11-07 197 270.67 35.19 
15.00 452.29 7.20 652.40 

41.83 
111 
45 188.69 2.89 191.58

20/11-07 198 270.38 34.88 
15.39 451.90 7.20 653.62 

47.70 
105 
51.5 188.63 3.05 191.68

21/11-07 199 270.27 34.92 
13.64 450.81 7.30 641.30 

82.27 
105 
51 184.16 3.79 187.85

22/11-07 200 270.41 33.70 
15.71 450.99 7.21 642.66 

86.86 
102.5 
54.5 184.50 3.77 188.27

23/11-07 201 270.65 33.74 
13.63 450.15 7.19 648.72 

67.19 
102 
54.5 185.59 3.32 188.91

27/11-07 202 270.83 34.99 
15.16 450.21 7.22 644.84 

69.53 
103.5 

53 186.00 3.22 189.22

12/12-07 2061 271.39 35.64 
13.38 451.56 7.20 643.56 

67.81 
122 
34.5 187.86 3.44 191.30

13/12-07 2071 270.67 35.04 
7.12 450.43 7.12 643.78 

83.76 
121 
36 188.63 2.94 191.57

3/1-08 208 158.55* 12.40 116.82 1.72 295.11 25    
Totalt forbruk 3947.45 698.56 6431.84 102.73 10386 2223.5    

Totalt utbytte 2598.51 43.29 2641.7
             Gjennomsnitt utbytte 185.61 3.09 188.69

a Krystallisert fra inndampet væske. 1Produsert av Chemring Nobel AS. 2 1 psi=0.011 mol. 
 * Rester fra acetyleringsreaksjonen syntesene 174-207 (TADBIW?) 
Tabell 3.8 Forbruk av ulike råvarer samt utbytte av TADBIW + katalysator for oppskalerte 

synteser. 

3.5 Avsluttende synteser 

En siste runde med acetylering av HBIW ble gjennomført april-mai 2008. Forbruk av råvarer 
samt utbyttet for hver syntese er oppsummert i tabell 3.9. Utbyttet varierer noe fra syntese til 
syntese med et gjennomsnittlig utbytte på 179+9 g. Utelates de to syntesene 217 og 239 som har 
lavest utbytte blir gjennomsnittet 180.9+6.2 g. Ved å anta at 25 g av utbytte kommer fra 
katalysatoren utgjør TADBIW omlag 155 g av utbytte som i mol tilsvarer 300 mmol. 
Utgangspunktet var 270 g HBIW eller 380.8 mmol.  Et utbytte på 155 g TADBIW svarer til 78.8 
%. Et konservativt overslag som er på nivå med eller høyere enn hva vi oppnådde ved ekstraksjon 
med kloroform. 
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Utbytte 

Dato Syntese 
Nr 

HBIW 
(g) 

Katalysator 
(g) 

Eddiksyre
anhydrid

(g) 

Bromo-
benzen 

(g) 

N.N-
Dimethyl 
formamid

 (g) 

Forbruk
H2  

(mol) 
TADBIW+ 
katalysator 

(g) 

TADBIW 
? 

(g) 

 Totalt 
(g) 

25/3-08 211 272.85 36.78 
13.00 450.26 7.32 651.18

53.60
102
62 172.62 4.28 176.90 

26/3-08 212 270.12 35.42 
12.56 452.08 7.33 651.29 

59.28 
96 
61 164.15 4.29 168.44 

27/3-08 213 270.64 33.77 
12.93 451.57 7.24 658.78 

66.17 
108 
60 170.44 3.12 173.56 

28/3-08 214 270.13 35.86 
12.44 450.84 7.24 653.56 

50.96 
102 
58 174.96 3.79 178.75 

29/3-08 215 270.09 36.90 
12.31 450.86 7.32 669.15 

48.13 
98 
64 173.22 3.41 176.63 

1/04-08 216 270.39 35.59 
13.56 453.40 7.33 654.42 

84.55 
98 

50.5 174.25 2.54 176.79 

2/04-08 217 270.23 36.16 
13.91 450.62 7.16 650.67 

89.78 
91 

64.5 153.23 5.83 159.06 

3/04-08 218 270.63 36.77 
12.88 452.39 7.16 651.16 

90.17 
97.5 
59.5 165.85 2.88 168.73 

7/4-08 219 270.36 36.29 
15.28 451.41 7.24 656.49 

45.65 
102.5 

60 181.33 2.87 184.20 

8/4-08 220 270.91 37.50 
17.59 452.57 7.23 652.20 

89.90 
93.5 
70 182.18 2.85 185.03 

9/4-08 221 270.80 37.37 
14.24 451.03 7.20 655.17 

70.70 
114 
50 185.44 2.30 187.74 

10/4-08 222 270.66 38.21 
16.16 450.22 7.20 650.76 

53.87 
99.5 
64.5 191.50 2.61 194.11 

11/4-08 223 271.22 37.79 
17.35 454.71 7.20 653.86 

71.67 
100 
64.5 187.21 5.25 192.46 

29/4-08 226 270.58 36.82 
19.27 454.69 7.22 652.98 

79.99 
99 
67 183.67 3.16 186.83 

30/4-08 227 271.92 36.61 
15.42 450.98 7.39 648.50 

63.74 
97 
67 176.93 2.78 179.71 

2/5-08 228 271.22 35.78 
15.70 451.79 7.28 649.89 

59.41 
97 

66.5 184.96 1.84 186.80 

4/5-08 229 270.34 35.61 
19.64 451.48 7.29 664.93 

84.87 
106 
62 179.36 3.35 182.71 

5/5-08 230 271.01 35.59 
15.49 452.81 7.19 650.12 

68.45 
104 
61 177.58 2.48 180.06 

6/5-08 231 270.70 34.77 
15.57 451.41 7.40 649.87 

95.76 
100 
65 178.92 2.41 181.33 

7/8-08 232 270.96 34.76 
15.47 452.99 7.39 660.07 

83.14 
97 
66 175.60 3.54 179.14 

8/5-08 233 270.62 33.91 
14.85 453.13 7.44 659.31 

47.06 
96 
69 175.58 1.98 177.56 

9/5-08 234 270.74 36.96 
15.13 451.99 7.26 654.41 

52.69 
97 
64 177.36 2.92 180.28 

12/5-08 235 270.27 34.51 
15.82 452.24 7.41 651.33 

52.76 
112.5 
59.5 184.58 1.16 185.74 

13/5-08 236 270.53 36.10 
14.17 452.34 7.34 662.21 

73.43 
110 
50 179.77 1.47 181.24 

14/5-08 237 270.17 34.33 
15.42 452.11 7.32 655.35 

58.80 
101 
62 176.95 2.03 178.98 

15/5-08 238 270.13 34.94 
15.29 451.15 7.35 659.02 

48.97 
97 
63 176.95 1.40 178.35 

16/5-08 239 271.15 36.11 
15.78 454.65 7.31 657.29 

61.73 
90 

62.5 147.75 4.18 151.93 

Forbruk 7309.37 1378.44 12205.72 196.76 19489.20    

       Utbytte 4833.06 

Tabell 3.9  Forbruk av utgangsstoff samt utbytte av TADBIW. 
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Appendix A Råvarer 

A.1 Eddiksyreanhydrid 

A.1.1 Egenskaper til eddiksyreanhydrid 

Benyttet eddiksyreanhydrid er levert av Chemring Nobel AS som benytter den i produksjon av 
HMX og RDX.  

 

Figur App. 1   Egenskaper til eddiksyreanhydrid. 
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A.1.2 HMS datablad for eddiksyreanhydrid 

HMS databladet for eddiksyreanhydrid er hentet fra Sigma-Aldrich databasen. 
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A.2 N,N-dimethylformamid 

A.2.1 Egenskaper til DMF 

 

Figur App. 2    Egenskaper for DMF gitt av produsent. 
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A.2.2 HMS datablad for DMF 
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A.3 Brombenzen 

A.3.1 Egenskaper til brombenzen 

 

Figur App. 3   Egenskaper for brombenzen gitt av produsent. 



 
  
  
 

 56 FFI-rapport 2008/02328 

 

A.3.2 HMS datablad for brombenzen 
SIGMA-ALDRICH 

Helse-. miljø- og sikkerhetsdatablad 
Utskriftsdato: 08/AUG/2008 
Revisjonsdato: 11/FEB/2006 
Utgave 1.5 
Forordning (EF) nr 1907/2006 

1 - Identifikasjon av kjemikaliet og ansvarlig firma 
Handelsnavn   Brombenzen 
Produktnr.   16350 
Leverandør   Sigma-Aldrich Norway AS 

Tevlingveien 23 
1081 Oslo 
Norge 

Telefon    47 23 17 60 00 
Faks    47 23 17 60 10 
E-post addresse   eurtechserv@sial.com 
Nødtelefon   Giftinformasjonssentralen 22 59 13 00 

2 - Viktigste faremomenter 
VIKTIGSTE FAREMOMENTER FOR HELSE OG MILJØ. 

Brannfarlig. Irriterer huden. Giftig for vannlevende organismer.kan forårsakeuønskede 
langtidsvirkninger i vannmiljøet. 

3 - Opplysninger om kjemisk sammensetning 
Handelsnavn   CAS nr.   EC nr.     Annex I 

Indeksnr. 

BROMOBENZENE   108-86-1       203-623-8 602-060-00-9 
Formel   C6H5Br 
Molekylvekt  157.02 AMU 
Synonymer  Monobromobenzene * NCI-C55492 * Phenyl bromide 

4 - Førstehjelpstiltak 
INNÅNDING 

Ved innånding. flytt straks den eksponerte til frisk luft. Ved åndedrettsstans. gi kunstig åndedrett. 
Ved pustevansker. gi oksygen. 

HUDKONTAKT 
Ved hudkontakt. vask straks huden med såpe og store mengder vann. 

ØYEKONTAKT 
Ved øyekontakt. skyll straks med store mengder vann i minst 15 minutter. 

SVELGING 
Ved svelging. skyll munnen med vann forutsatt at den 

tilskadekomne ikke er bevisstløs. Kontakt lege. 

mailto:eurtechserv@sial.com�
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5 - Tiltak ved brannslukning 
BRANNSLUKNINGSMIDLER 

Egnet: For små begynnende branner. bruk brannslokkingsmiddel som”alkohol” skum. tørrkjemikalier 
eller karbondioksid. For større branner. overfyll med vann som tåke eller spray i veldig store mengder 
fra en avstand så langt unna som mulig. Solidevannstrømmer kan være ineffektive. Avkjøl alle berørte 
beholdere med overfylte mengder av vann. 

SPESIELLE FARER 
Spesielle faremomenter: Brennbar væske. Ved brann dannes giftig røyk. 

SPESIELT VERNEUTSTYR FOR BRANNMANNSKAP. 
Bruk luftforsynt åndedrettsvern og verneklær for å unngå kontakt med hud og øyne. 

6 - Tiltak ved utilsiktet utslipp 
PERSONLIGE FORHOLDSREGLER VED LEKKASJE ELLER SØL 

Evakuer området. 

PERSONLIGE VERNETILTAK. 
Bruk åndedrettsvern. vernebriller. gummistøvler og solide 

gummihansker. 

OPPRENSKNINGSMETODER 
Dekk til med tørrkalk. sand. eller natriumkarbonat. Legg i 

tildekte beholdere med gnistfritt verktøy og transporter 

utendørs. Ventiler og vask området etter at produktet er samlet opp. 

7 - Håndtering og oppbevaring 
HÅNDTERING 

Forholdsregler for sikker håndtering: Unngå innånding av damper.Unngå kontakt med øyne. hud og klær. 
Unngå langvarig eller gjentatt eksponering. 

OPPBEVARING 
Forholdsregler ved lagring: Hold beholderen tett lukket. Unngå 

varme og åpen ild. Myndighetenes retningslinjer og forskrifter 

for oppbevaring av brannfarlige varer skal nøye følges. 

8 - Eksponeringskontroll og personlig verneutstyr 
PROSESSFORHOLD 

Nøddusj og øyedusj anbefales. Arbeid i avtrekkskap. 

GENERELLE HYGIENISKE RUTINER 
Vask tilsølt tøy før det brukes igjen. Vask grundig etter bruk. 
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PERSONLIG VERNEUTSTYR 
Åndedrettsvern: Bruk åndedrettsvern og komponenter som er testet og godkjent etter standarder som 
NIOSH (US) or CEN (EU). Når risikovurdering viser at åndedrettsvern med filterapparat er 
hensiktsmessig. bruk helmaske med kombinasjonsfilter eller type ABEK-filter (EN 14387) som støtte til 
eksterne ventilasjonssystemer. Dersom åndedrettsvern er den eneste beskyttelsen. bruk luftforsynt 
åndedrettsvern med helmaske. Arbeidshansker: Bruk kjemikalieresistente vernehansker. 

Øyevern: Kjemiske vernebriller. 

9 - Fysiske og kjemiske egenskaper 
Fysikalsk tilstand  Form/konsistens: Væske 

Farge: Nesten fargeløs 
Form: Klar væske 

Egenskaper    Verdi   Ved temperatur eller trykk 
pH     Ikke tilgjengelig 
Kokepunkt (intervall)  154.0 - 155.0 °C 
Smeltepunkt (intervall)  - 31.0 °C 
Flammepunkt    51 °C   Metode: Lukket kopp 
Brennbarhet    Ikke tilgjengelig 
Selvantennelsestemperatur  566 °C 
Oksiderende egenskaper  Ikke tilgjengelig 
Eksplosive egenskaper  Ikke tilgjengelig 
Eksplosjonsgrenser   Nedre: 6 % 
Øvre:    36.5 % 
Damptrykk    4 mmHg   25 °C 
Tetthet (g/m3)   1.494 g/cm3 

Fordelingskoeffisient 
log Kow    Log Kow: 2.99 
Viskositet    Ikke tilgjengelig 
Damptetthet    5.41 g/l 
Mettet dampkonsentrasjon  Ikke tilgjengelig 
Fordampningshastighet  Ikke tilgjengelig 
Bulktetthet    Ikke tilgjengelig 
Dekomponeringstemperatur  Ikke tilgjengelig 
Innhold av løsningsmiddel  Ikke tilgjengelig 
Vanninnhold    Ikke tilgjengelig 
Overflatespenning   Ikke tilgjengelig 
Ledningsevne   Ikke tilgjengelig 
Diverse data   Ikke tilgjengelig 
Løselighet    Ikke tilgjengelig 

10 - Stabilitet og reaktivitet 
STABILITET 
Stabilitesforhold: Stabil. 
Materialer som bør unngås: Sterke oksidasjonsmidler. 

FARLIGE NEDBRYTNINGSPRODUKTER 
Farlige nedbrytningsprodukter: Karbonmonoksid. karbondioksid. 

Hydrogenbromidgass. 

FARLIG POLYMERISERING 
Farlig polymerisering: Vil ikke forekomme. 
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11 - Opplysninger om helsefare 
RTECS-NR.: CY9000000 
AKUTT TOKSISITET 

LD50 
Oral 
Rotte 
2383 mg/kg 
Merknader: Sanseorganer og spesielle sanser (lukt. syn. hørsel 

og smak): Øye: Chromodacryorrhea. Mage-tarm: Hyperbevegelighet. diaré. Ernærings- og brutto 
metabolisme: Vekttap eller redusert vektøkning. 

LC50 
Innånding. 
Rotte 
20.411 mg/m3 

 

LD50 
Intraperitoneal 
Rotte 
3882 MG/KG 

 

LD50 
Oral 
Mus 
2700 mg/kg 

Merknader: Atferd: Muskelsammentrekning eller spasmer. Atferd: 

Søvnighet (generelt nedsatt aktivitet). 

LC50 
Innånding. 
Mus 
21.000 mg/m3 
2H 
Merknader: Atferd: Søvnighet (generelt nedsatt aktivitet). 
Atferd: Muskelsammentrekning eller spasmer. 

 

LD50 
Intraperitoneal 
Mus 
817 MG/KG 

 

LD50 
Subkutan 
Mus 
2 GM/KG 

Merknader: Perifere nerver og følelse: Slapp lammelse uten 

nestesi (vanligvis nevromuskulær blokkering). Lunger. 
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brystkasse eller åndedrett: Stimulering av åndedrett. Lunger. 

brystkasse eller åndedrett: Andre forandringer. 

LD50 
Oral 
Kanin 
3300 mg/kg 

 

LD50 
Oral 
Marsvin 
1700 mg/kg 

 

LD50 
Oral 
Pattedyr 
2700 mg/kg 

 

LC50 
Innånding. 
Pattedyr 
14.400 mg/m3 

 

SYMPTOMER PÅ EKSPONERING 
Etter vår beste kjennskap er ikke de kjemiske. fysiske og 

toksikologiske egenskapene fullstendig undersøkt. 

OPPTAKSVEI 
Hudkontakt: Irriterer huden. 
Hudabsorpsjon: Kan være farlig ved hudkontakt. 
Øyekontakt: Kan irritere øynene. 
Innånding: Kan irritere slimhinner og øvre luftveier. Kan være 
farlig ved innånding. 
Svelging: Kan være farlig ved svelging. 

MÅLORGAN 
Nyrer. Lever. 

KRONISK EKSPONERING - ARVESTOFFSKADELIG STOFF 
Mus 
125 MG/KG 
Intraperitoneal 
24H 
Mikronukleustest 
 
Hamster 
500 MG/L 
Celletype: eggstokk 
Søsterkromatidutbytting. 
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12 - Opplysninger om miljøfare 
BIOAKKUMULASJONSPOTENSIAL: Ingen indikasjon på 

bioakkumulasjon. 

ØKOTOKSIKOLOGISKE EFFEKTER 
Testtype: LC50 Fisk 
Art: Pimephales promelas 
Tid: 96 h 
Verdi: 35.7 mg/l 

13 - Fjerning av kjemikalieavfall 
AVFALLSHÅNDTERING 

Kontakt en godkjent behandlings- eller mottaksstasjon for farlig avfall for destruksjon av dette materialet. 
Dette brennbare materialet kan brennes i en kjemisk forbrenningsovn utstyrt med etterbrenningskammer og 
skrubber. Overhold alle statlige. kommunale og lokale miljøbestemmelser. 

14 - Opplysninger om transport 
RID/ADR 

UN nr.: 2514 
Klasse: 3 
PG: III 
Proper Shipping Name (int. nasj.): Bromobenzene 

IMDG 
UN nr.: 2514 
Klasse: 3 
PG: III 
Proper Shipping Name (int. nasj.): Bromobenzene 
Forurenser akvatisk miljø: Ja 
Forurenser sterkt akvatisk miljø: Nei 

IATA 
UN nr.: 2514 
Klasse: 3 
PG: III 
Proper Shipping Name (int. nasj.): Bromobenzene 
Innånding forpakningsgruppe I: Nei 

15 - Opplysninger om lover og forskrifter 
KLASSIFISERING OG MERKING I HENHOLD TIL EU-DIREKTIVER 

ANNEX I INDEKSNR.: 602-060-00-9 

FAREMOMENTER: Xi-N 
Irriterende Miljøskadelig 

RISIKOSETNINGER: 10-38-51/53 
Brannfarlig. Irriterer huden. Giftig for vannlevende 
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organismer. kan forårsake uønskede langtidsvirkninger i 

vannmiljøet. 

SIKKERHETSSETNINGER: 61 
Unngå utslipp til miljøet. Se produkt datablad for ytterligere 

informasjon. 

SPESIFIKK INFORMASJON FOR ET LAND 
Tyskland 

WGK: 2 

Selvklassifisering 

16 - Andre opplysninger av betydning for helse. miljø og sikkerhet 
GARANTI 

Informasjonen over antas å være korrekt. men inkluderer ikke 

nødvendigvis all informasjon om stoffet og skal derfor bare brukes som veiledning. Sigma-Aldrich Inc.skal 
ikke bli holdt ansvarlig for noen som helst skade som følge av håndtering eller kontakt med produktet over. 
Se baksiden på fakturaen eller pakkseddelen for ytterligere betingelser for salg. Copyright 2008 Sigma-
Aldrich Co. Det er kun tillatt å lage ubegrenset papirkopier til internt bruk. 

ANVENDELSE/REFERANSER 
Kun til forskning og analyse. Ikke til medisinsk bruk. husholdning eller annet bruk. Forskrift om 
klassifisering. merking m.v. av farlige kjemikalier. Statens forurensningstilsyn. Direktoratet 
forarbeidstilsynet. Direktoratet for brann og eksplosjonsvern. 

Oljedirektoratet. Produktregisteret. 
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A.4 Palladium på aktivkullpulver 

A.4.1 Produktspesifikasjon til Pd/C 
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A.4.2 Analysesertifikat Batch 2006-5006 
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A.4.3 Analysesertifikat Batch 2007-6377 

 
 



 
  
  
 

 66 FFI-rapport 2008/02328 

 

A.4.4 Analysesertifikat Batch 2007-6546 
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A.4.5 HMS datablad for Pd /C 
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