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TÓM TẮT  

TADBIW là nguyên liệu được sử dụng để tổng hợp thuốc nổ CL-20 (phụ gia năng lượng quan 

trọng trong nhiên liệu tên lửa rắn hỗn hợp). Bài báo này trình bày quá trình tổng hợp TADBIW 

qua hai bước: 1- Tổng hợp hexabenzyl-hexaazaisowurtzitan (HBIW) từ glyoxal và benzylamin; 

bước 2- Tổng hợp TADBIW từ HBIW bằng phản ứng axetyl hóa sử dụng xúc tác Pd(OH)2/C, H2. 

Cấu trúc của TADBIW đã được nghiên cứu bằng các kỹ thuật phổ FT-IR, 1HNMR, EDX. Một số 

yếu tố ảnh hưởng đến hiệu suất của quá trình tổng hợp đã được đánh giá. Kết quả thực nghiệm 

cho thấy với xúc tác sử dụng là Pd(OH)2/C (10% Pd), môi trường H2 áp suất khí quyển, etyl 

axetat làm dung môi, thời gian phản ứng 20 giờ, hiệu suất phản ứng đạt 31,8%. 

Từ khoá: CL-20; TADBIW; Hexaazaisowurtzitan. 

1. MỞ ĐẦU  

Các chất độn năng lượng trong nhiên liệu tên lửa rắn hỗn hợp (NLTLRHH) là những chất có 

entanpy tạo thành cao, chúng được đưa vào nhiên liệu để thay thế một phần chất oxi hóa nhằm 

làm tăng xung lượng riêng. Chúng thường là các chất dạng tinh thể với độ phân tán khác nhau, 

hàm lượng của chúng trong NLTLRHH khoảng 20÷30% tổng thành phần các cấu tử [2]. Một số 

chất độn năng lượng được sử dụng phổ biến nhất hiện nay vẫn là hexogen (RDX) và octogen 

(HMX). Tuy nhiên, những năm gần đây CL-20 lại đang được quan tâm hơn cả, do nó có những 

ưu điểm lớn về đặc trưng lý-hóa và năng lượng [3]. Nhiều quốc gia cũng đã và đang nghiên cứu, 

tổng hợp CL-20 ứng dụng trong nhiện liệu tên lửa chiến lược, bệ phóng không gian và đầu đạn 

sát thương cao cho vũ khí thông minh và hạng nhẹ, chẳng hạn như: tên lửa dẫn đường chính xác 

và bom dẫn đường bằng laser [6]. Quá trình tổng hợp CL-20 diễn ra theo nhiều giai đoạn: Giai 

đoạn 1: Xây dựng cấu trúc lồng HBIW; Giai đoạn 2: axetyl hóa HBIW bằng các tác nhân, dung 

môi khác nhau để thu được 2,6,8,12-tetraaxetyl-4,10-formyl-2,4,6,8,10,12-hexaazaisowurtzitan 

(TADFIW) hoặc TADBIW; Giai đoạn 3: axetyl hóa TADBIW thu được 2,6,8,12-tetraaxetyl-

4,10-diamin-2,4,6,8,10,12-hexaazaisowurtzitan (TADAIW); Giai đoạn 4: nitro hóa TADAIW 

tạo ra CL-20.  

Quá trình nitro hóa trực tiếp HBIW thành CL-20 không thể thực hiện được vì xảy ra quá trình 

nitro hóa cạnh tranh các vòng phenyl thuận lợi hơn so với quá trình nitro hóa HBIW [6]. Do vậy 

đòi hỏi phải khử benzyl bằng các tác nhân xúc tác trước khi thực hiện quá trình nitro hóa. 

TADFIW có thể được nitro hóa bằng hỗn hợp axit HNO3 và H2SO4 để tạo thành CL-20, tuy 

nhiên sự hình thành các tạp chất formyl hóa, hiệu suất thấp và việc sử dụng axit formic gây độc 

hại, ăn mòn thiết bị là nhược điểm của phương pháp này [7]. Một số nước như Mỹ, Trung Quốc, 

Ấn Độ,… cũng đã sử dụng phương pháp tổng hợp CL-20 từ các bước trên, căn cứ vào điều kiện 

trong nước, nhóm tác giả đã lựa chọn phương án tổng hợp TADBIW làm nguyên liệu cho tổng 

hợp CL-20. 
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Bài báo đưa ra kết quả khảo sát một số yếu tố ảnh hưởng tới quá trình tổng hợp TADBIW từ 

HBIW bằng phản ứng axetyl hóa trong các dung môi, thời gian, nhiệt độ khác nhau, sử dụng hệ 

xúc tác Pd(OH)2/C và H2 với tác nhân phản ứng là anhydrit axetic. 

2. ĐỐI TƯỢNG VÀ PHƯƠNG PHÁP NGHIÊN CỨU 

2.1. Đối tượng nghiên cứu 

- Tổng hợp HBIW từ glyoxal và benzylamin, sử dụng HBIW để tổng hợp TADBIW bằng 

phản ứng axetyl hóa với tác nhân phản ứng là anhydrit axetic và xúc tác Pd(OH)2/C, H2. 

- Kiểm tra nhiệt độ nóng chảy, phân tích cấu trúc và khảo sát một số yếu tố ảnh hưởng tới 

hiệu suất tổng hợp TADBIW từ HBIW. 

2.2. Hoá chất - thiết bị, dụng cụ 

Hoá chất được sử dụng trong nghiên cứu gồm hoá chất cho tổng hợp và phân tích của hãng 

Merck (Đức) và Mackin (Trung Quốc): Glyoxal, benzylamin, xúc tác Pd(OH)2/C (10% Pd), 

anhydrit axetic, axetonitril, etanol, etyl axetat, diclometan, cloroform, aceton, khí H2 (điều chế 

bằng phương pháp điện phân dung dịch KOH). 

Thiết bị, dụng cụ: bình cầu 3 cổ 250 ml; máy khuấy từ; máy khuấy đũa IK; tủ sấy; bơm chân 

không; thiết bị cô quay chân không RVO 400SD (Đức); bể điều nhiệt JSRC-13; cân phân tích; 

bộ dụng cụ điện phân nước, thiết bị siêu âm Sonic. Các thiết bị dùng trong phân tích đánh giá cấu 

trúc vật liệu: EDX, FT-IR, NMR, thiết bị đo nhiệt độ nóng chảy IA 9100 (Anh).  

2.3. Phương pháp nghiên cứu 

2.3.1. Tổng hợp HBIW từ glyoxal và benzylamin  

Benzylamin (0,184 mol, 19,7 g), axit xitric (5% mol đối với glyoxal), axetonitril (160 ml) và 

nước (16 ml) được cho vào cốc thủy tinh 250 ml. Hỗn hợp phản ứng được khuấy ở nhiệt độ phòng 

và thêm từng giọt glyoxal (dung dịch nước 40%; 0,08 mol; 11,6 g) trong khoảng thời gian 15 phút. 

Sau đó, hỗn hợp phản ứng được đặt vào đầu dò dạng sừng của máy siêu âm trong thời gian 15 phút 

(biên độ dao động 40%, năng lượng 45.000 J). Chất rắn kết tủa thu được (14,53 g), bằng cách lọc 

bằng phễu lọc và rửa 2 đến 3 lần bằng etanol lạnh và được sấy khô trong thời gian 5 giờ ở nhiệt độ 

70 oC hiệu suất của phản ứng tổng hợp HBIW từ glyoxal và benzylamin có thể đạt tới 76%. Để đạt 

được độ tinh khiết cao, sản phẩm có thể được tinh tế bằng cách kết tinh lại từ etyl axetat. Các điều 

kiện phản ứng tổng hợp HBIW từ glyoxal và benzylamin được nhóm tác giả thực hiện theo kết quả 

đã được công bố của Sahar và các cộng sự [8]. 

2.3.2. Tổng hợp TADBIW từ HBIW 

HBIW (đã được kết tinh lại từ etyl axetat) được hòa tan hoàn toàn trong dung môi cùng tác 

nhân phản ứng (anhydrit axetic), xúc tác Pd(OH)2/C trong bình cầu 3 cổ 250 ml (1 cổ lớn lắp 

cánh khuấy, 1 cổ nhỏ lắp đầu sục khí H2, cổ còn lại lắp khóa điều tiết khí H2 xả ra ngoài). Hỗn 

hợp phản ứng được làm lạnh tới nhiệt độ phản ứng, nối dây cấp khí H2 từ hệ thống điện phân 

dung dịch KOH, hút chân không đến áp suất 5 kPa, làm kín hệ thống và bắt đầu cấp khí H2 vào 

bình phản ứng sau cho khí cấp vào được nối với đầu sục khí (đầu sục khí được cắm ngập vào 

dung dịch phản ứng). Sau khi áp suất khí trong bình phản ứng cân bằng với áp suất của bình điện 

phân thì tiến hành mở điều tiết khí H2 xả ra ngoài để đảm bảo khí H2 từ bình điện phân luôn luôn 

được sục vào dung dịch phản ứng. Hỗn hợp sau phản ứng được lọc tách để loại bỏ xúc tác và rửa 

bằng cloroform sôi để rửa hoàn toàn sản phẩm bám trên bề mặt xúc tác. Dịch lọc sau đó được cô 

quay chân không ở nhiệt độ 35÷37 oC cho tới khi hết dung môi. Hỗn hợp sau cô quay chân 

không được rửa nhiều lần bằng nước cất lạnh thu được dạng gôm màu trắng, tiến hành rửa lại 

bằng một lượng nhỏ axeton để loại bỏ phần HBIW chưa phản ứng hết và lượng nhỏ sản phẩm 

phân hủy trong quá trình phản ứng. Sấy khô, kết tinh lại bằng cách nghiền trong axetonitril để 

thu được TADBIW dạng tinh khiết. 
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2.3.3. Tính toán hiệu suất phản ứng 

a. Hiệu suất phản ứng tổng hợp HBIW 

Vì số mol của benzylamin được chuẩn bị dư so với glyoxal phương trình phản ứng (1), do 

vậy, hiệu suất tổng hợp HBIW được tính theo số mol của glyoxal. Theo phương trình (1) thì số 

mol của HBIW tạo thành là: nHBIW=1/3nglyoxal=0,027 mol.  

Khối lượng HBIW tạo thành theo ptpư: m=nHBIW*MHBIW=0,027*7080=19,12 g. 

Khối lượng HBIW thu được thực tế là: 14,53 g.  

Từ đó, tính toán được hiệu suất phản ứng là H (%) = (14,53/19,12)*100 = 76%. 
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b. Hiệu suất phản ứng tổng hợp TADBIW 

Theo Anthony [4], để đảm bảo nồng độ tác nhân axetyl hóa thì số mol của anhydrit axetic 

phải na.axetic=30nHBIW, do đó hiệu suất phản ứng tính theo số mol của HBIW. Theo phương trình 

phản ứng (2), nHBIW=nTADBIW. 

Khối lượng TADBIW theo phương trình (2) là: mTADBIW=nTADBIW*MTADBIW= nTADBIW*516 (g). 

Khối lượng TADBIW thực tế thu được sau khi tổng hợp: mTADBIW
′ . 

Từ đó, tính toán được hiệu suất phản ứng là H (%) = (mTADBIW
′ / mTADBIW)*100. 
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2.3.4. Phương pháp xác định nhiệt độ nóng chảy; phổ FT-IR, 1HNMR, EDX 

- Nhiệt độ nóng chảy được đo trên thiết bị đo nhiệt độ nóng chảy IA 9100 theo tiêu chuẩn 

TCVN 4336:1986 (Hợp chất hữu cơ-phương pháp xác định nhiệt độ nóng chảy) [1] tại Viện Hóa 

học-Vật liệu, Viện KH-CN quân sự. 

- Phổ hồng ngoại FT-IR của mẫu được đo trên thiết bị Perkin Elmer Spectrum 400 tại khoa 

Vũ khí, Học viện Kỹ thuật quân sự. 

- Phổ cộng hưởng từ hạt nhân 1HNMR được đo trên thiết bị Brucker sử dụng dung môi CHCl3 

tại phòng NMR, Viện Hóa học,Viện Hàn lâm KH-CN Việt Nam.  

- Phổ tán sắc năng lượng tia X (EDX) được đo tại Viện Khoa học vật liệu, Viện Hàn lâm KH-

CN Việt Nam. 

3. KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 

3.1. Khảo sát nhiệt độ nóng chảy 

Kết quả đo nhiệt độ nóng chảy của HBIW và TADBIW được trình bày lần lượt trong bảng 1 

và bảng 2. Dựa vào kết quả của các công trình đã công bố [4, 8, 9] về nhiệt độ nóng chảy của 

HBIW và TADBIW thấy rằng, nhiệt độ nóng các mẫu HBIW, TADBIW do nhóm tác giả tổng 

hợp đều có giá trị tương đương với các công trình đã công bố. 
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Bảng 1. Nhiệt độ nóng chảy của một số mẫu HBIW. 

TT Tên mẫu Tnc (oC) 

1 Mẫu 1 152,2 

2 Mẫu 2 156,7 

3 Mẫu 3 154,8 

Bảng 2. Nhiệt độ nóng chảy của một số mẫu TADBIW. 

TT Tên mẫu Tnc (oC) 

1 Mẫu 1 325,2 

2 Mẫu 2 322,8 

3 Mẫu 3 320,5 

3.2. Phân tích phổ FT-IR, 1HNMR và phổ tán sắc năng lượng tia X (EDX) 

a. Phân tích phổ FT-IR và 1HNMR của HBIW 

Kết quả phân tích FT-IR và phổ 1HNMR của HBIW được thể hiện trong hình 1 và hình 2. 

Dựa vào hình 1 thấy rằng, không còn sự xuất hiện dao động của các liên kết N-H (3700-3000), 

C=O (1850-1640) và có sự xuất hiện của các dao động với số sóng (cm-1): 3061-2835 (CH, s), 

1602(C=C), 1493-1451(CH2 (bend)), 1351-1208 (C-C), 1170-987 (C-N), 699 (C-H (bend)). 

 

Hình 1. Phổ FT-IR của HBIW. 

Căn cứ vào phổ 1HNMR (hình 2) cho thấy tín hiệu độ chuyển dịch δ (ppm) = 7,26-7,17 (s, 

30H, phenyl); δ = 4,15-4,04 (s, 12H, CH2); δ = 3,58 (s, 6H, CH), đồng thời không có sự xuất 

hiện của tín hiệu độ chuyển dịch ở khoảng δ ≈ 1,5 ppm của proton trong liên kết -NH2 (của 

benzylamin) và δ ≈ 5,0 ppm của proton trong liên kết -CH=O (của glyoxal). 

 

Hình 2. Phổ 1HNMR của HBIW. 
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Dựa vào các kết quả phân tích phổ, nhiệt độ nóng chảy và kết quả của các công trình đã được 

công bố [8, 9] có thể khẳng định rằng, cấu trúc lồng hexaazaisowurtzitan đã được xây dựng. 

b. Phân tích phổ FT-IR, 1HNMR và EDX của TADBIW 

Kết quả phân tích phổ FT-IR và 1HNMR và EDX của TADBIW được thể hiện trong Hình 3, 

hình 4 và hình 5.  

 

Hình 3. Phổ FT-IR của TADBIW. 

Căn cứ vào phổ FT-IR của TADBIW (Hình 3) thấy rằng, các dao động với số sóng của 

TADBIW tương tự với phổ FT-IR của HBIW, ngoài ra thì xuất hiện thêm dao dộng ở số sóng 

1728 và 1652 (cm-1) tương ứng với dao động của liên kết C=O. Như vậy có thể khẳng định rằng 

đã có sự xuất hiện của liên kết C=O trong cấu trúc lồng hexaazaisowurtzitan. 

Để khẳng định rằng, liên kết C=O là của 

nhóm axetyl (-CO-CH3), nhóm tác giả đã tiến 

hành chụp phổ 1HNMR của TADBIW. Kết 

quả phổ 1HNMR của TADBIW được thể 

hiện trong hình 4. Từ hình 4 cho thấy, có các 

tín hiệu có độ dịch chuyển hóa học δ=7,56-

7,30 ppm (10H, phenyl); δ=6,43 ppm (2H, 

CH); δ=5,42-5,34 ppm (4H, CH); δ=4,25-

4,04 ppm (4H, CH2); δ=2,19-1,88 ppm (12H, 

CH3), trong đó, tín hiệu δ=2,19-1,88 ppm 

tương ứng với độ dịch chuyển của proton 

liên kết với nhóm C=O. Như vậy, có thể kết 

luận rằng, cấu trúc lồng hexaazaisowurtzitan đã chứa nhóm chức axetyl (-CO-CH3). 

Theo Anthony [4], những nhóm benzyl ở các vị trí 2, 6, 8 và 12 dễ dàng bị thế bởi các nhóm 

axetyl hơn ở các vị trí 4 và 10. Do đó, các nhóm axetyl sẽ ưu tiên thế vào các nhóm benzyl ở vị 

trí 2, 6, 8, 10, còn các nhóm benzyl ở vị trí 4, 10 vẫn bất động. Để xác định số lượng nhóm 

benzyl được thay thế bởi nhóm axetyl, nhóm tác giả đã tiến hành phân tích phổ EDX của sản 

phẩm TADBIW đã tổng hợp được, kết quả được thể hiện trong hình 5. Căn cứ vào phổ EDX ta 

thấy, tỷ lệ phần trăm số lượng nguyên tử của các nguyên tố C, O, N lần lượt là: 73,78%; 10,61% 

và 15,61%, đưa về công thức gần đúng với TADBIW (C28H32N6O4) bằng cách chia tất cả phần 

trăm số lượng các nguyên tử cho 2,6 lần ta được công thức phân tử C28,38N6,00O4,08. Bổ sung thêm 

32 phân tử H (do nguyên tử H rất nhẹ không hiển thị peak trên phổ EDX) vào ta được công thức 

phân tử có dạng C28,38H32N6,00O4,08. Từ đó, ta có thể tính được phần trăm khối lượng mol nguyên 

tử là C = 65,25%; O = 12,51%; N = 16,10% (phần trăm khối lượng mol nguyên tử của TADBIW 

theo tính toán là: C = 65,12%; H = 6,20%; O = 12,4%; N = 16,28%) 

 

Hình 4. Phổ 1HNMR của TADBIW. 
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Căn cứ vào kết quả đo nhiệt độ nóng chảy; kết quả phân tích phổ FT-IR, phổ 1HNMR, phổ 

EDX của TADBIW cùng với kết quả các công trình đã công bố [3, 5, 9] có thể khẳng định nhóm 

tác giả đã tổng hợp thành công TADBIW. 

 

Hình 5. Phổ tán sắc năng lượng tia X của TADBIW. 

3.3. Khảo sát ảnh hưởng của một số yếu tố tới hiệu suất tổng hợp TADBIW từ HBIW 

a. Ảnh hưởng của dung môi tới hiệu suất phản ứng  

Để khảo sát ảnh hưởng của dung môi tới hiệu suất phản ứng, nhóm tác giả lựa chọn 4 dung 

môi gồm: cloroform, axetonitril, etyl axetat, anhydrit axetic. Việc lựa chọn các dung môi này dựa 

vào khả năng hòa tan HBIW trong dung môi, mức độ phổ biến và giá thành của các dung môi. 

Ảnh hưởng của các dung môi khác nhau tới hiệu suất phản ứng được thể hiện trong bảng 3. 

Trong các thí nghiệm này, nhóm tác giả thấy rằng phản ứng tổng hợp TADBIW từ HBIW phụ 

thuộc vào dung môi phản ứng. Dựa vào Bảng 3 nhận thấy rằng, hiệu suất của phản ứng khi sử 

dụng dung môi etyl axetat và axetonitril gần tương đương nhau. Các dung còn lại (cloroform, 

anhydrit axetic) cho hiệu suất rất thấp, khi sử dụng dung môi là cloroform hoặc anhydrit axetic 

(vừa đóng vai trò là dung môi vừa đóng vai trò là tác nhân phản ứng) thì nhóm tác giả nhận thấy 

rằng sản phẩm sau quá trình phản ứng có màu nâu sẫm (đó là sự có mặt của N-axetyl benzylamin 

là sản phẩm phân hủy của HBIW trong anhydrit axetic và cloroform). Như vậy, dung môi sử 

dụng tốt nhất cho phản ứng này là etyl axetat và axetonitril. Tuy nhiên, giá thành của axetonitril 

cao hơn nhiều so với etyl axetat, vì vậy, để giảm chi phí cho quá trình thí nghiệm, nhóm tác giả 

chỉ sử dụng etyl axetat cho các thí nghiệm tiếp theo. 

Bảng 3. Ảnh hưởng của dung môi tới hiệu suất phản ứng.(a) 

TT Tên dung môi Hiệu suất, % 

1 Cloroform 8,2 

2 Axetonitril 21,3 

3 Etyl axetat 20,1 

4 Anhydrit axetic 6,0 
(a) Điều kiện phản ứng: HBIW (2 g; 0,0028 mol), anhydrit axetic (8,6 g; 0,0843 mol 

(=30nHBIW) khi dùng các dung môi 1, 2, 3 trong bảng 3), dung môi (80 ml), Pd(OH)2/C (0,5 g), 

thời gian (12 giờ), nhiệt độ (0 oC). 

3.4. Ảnh hưởng của nhiệt độ tới hiệu suất phản ứng 

Để xác định ảnh hưởng của nhiệt độ tới hiệu suất phản ứng, nhóm tác giả đã tiến hành khảo 

sát ở các nhiệt độ khác nhau, kết quả khảo sát được thể hiện trong bảng 4. 

Từ bảng 4 cho thấy, hiệu suất cao nhất khi nhiệt độ phản ứng diễn ra ở 0 oC, tại nhiệt độ -10 oC, 

phản ứng diễn ra chậm, lượng HBIW chưa tham gia phản ứng thu được còn nhiều. Khi nhiệt độ 
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phản ứng là 20 oC, HBIW bị phân hủy một phần do 

cấu trúc lồng của HBIW kém bền [10], sản phẩm 

phân hủy có chứa N-axetyl benzylamin sẽ hấp thụ 

lên bề mặt chất xúc tác làm cho chất xúc tác mất 

tác dụng vì nó ức chế sự kết hợp của HBIW [10], 

do vậy, hiệu suất quá trình phản ứng rất thấp khi 

thực hiện ở nhiệt độ cao.  
 (a) Điều kiện phản ứng: HBIW (2 g; 0,0028 

mol), anhydrit axetic (8,6 g; 0,0843 mol), etyl 

axetat (80 ml), Pd (OH)2/C (0,5 g), thời gian phản 

ứng (12 giờ). 

3.5. Ảnh hưởng của thời gian tới hiệu suất phản ứng 

Vì nhiệt độ, dung môi đã được tối ưu hóa nên 

ảnh hưởng của thời gian phản ứng sẽ được khảo 

sát tiếp theo. Ảnh hưởng của thời gian đến hiệu 

suất phản ứng tổng hợp TADBIW từ HBIW 

được khảo sát và kết quả thể hiện trong Bảng . 

Từ bảng 5 cho thấy, hiệu suất phản ứng sau 

thời gian 24 giờ đạt cao nhất và gần tương đương 

với thời gian 20 giờ. Như vậy, có thể kết luận 

rằng, sau thời gian 20 giờ, phản ứng gần như đã 

đạt trạng thái cân bằng. 
 (a) Điều kiện phản ứng: HBIW (2 g; 0,0028 mol), anhydrit axetic (8,6 g; 0,0843 mol), etyl 

axetat (80 ml), Pd(OH)2/C (0,5 g), nhiệt độ (0 oC). 

3.6. Ảnh hưởng của hàm lượng chất xúc tác tới hiệu suất phản ứng 

Để xác định sự ảnh hưởng của hàm lượng xúc tác 

tới hiệu suất phản ứng tổng hợp TADBIW từ 

HBIW, phản ứng được thực hiện ở điều kiện cố định 
(a) và hàm lượng xúc tác Pd(OH)2/C (10% Pd) là 0,3; 

0,5; 0,7 và 1,0 g. Hiệu suất của phản ứng khi thay 

đổi hàm lượng xúc tác được thể hiện trong Bảng . 

Từ bảng 6 ta thấy, hiệu suất phản ứng tăng lên khi 

tăng hàm lượng chất xúc tác. Tuy nhiên, do xúc tác 

Pd(OH)2/C có giá thành cao, vì vậy, nhóm tác giả 

chỉ khảo sát để đánh giá ảnh hưởng của hàm lượng 

xúc tác tới hiệu suất phản ứng mà không xác định 

hàm lượng xúc tác tối ưu để hiệu suất đạt cao nhất khi tối ưu được dung môi, nhiệt độ, thời gian 

phản ứng. 
 (a) Điều kiện phản ứng: HBIW (2 g; 0,0028 mol), anhydrit axetic (8,6 g; 0,0843 mol), etyl 

axetat (80 ml), nhiệt độ (0 oC), thời gian phản ứng (12 giờ). 

4. KẾT LUẬN  

TADBIW tổng hợp từ HBIW bằng phản ứng axetyl hóa sử dụng xúc tác Pd(OH)2/C (10% 

Pd), H2 (áp suất không khí); dung môi etyl axetat, tác nhân phản ứng anhydit axetic (với số 

mol = 30nHBIW) trong điều kiện nhiệt độ phản ứng 0 oC; thời gian phản ứng 20 giờ đạt hiệu suất 

cao nhất là 31,8%. TADBIW thu được sau khi tinh chế có nhiệt độ nóng chảy Tnc = 320,5 ÷ 

325,2 oC; tỷ lệ phần trăm khối lượng mol phân tử (%): C = 65,25%; O = 12,51%; N = 16,10% 

Bảng 5. Ảnh hưởng của thời gian tới hiệu 

suất phản ứng.(a) 

TT Thời gian, giờ Hiệu suất, % 

1 8 14,2 

2 12 20,1 

3 16 25,2 

4 20 31,8 

5 24 32,4 

 

Bảng 6. Ảnh hưởng của thời gian tới 

hiệu suất phản ứng.(a) 

TT 
Hàm lượng 

xúc tác, g 

Hiệu suất, 

% 

1 0,3 18,3 

2 0,5 20,1 

3 0,7 26,4 

4 1,0 30,7 

 

Bảng 4. Ảnh hưởng của nhiệt độ tới hiệu 

suất phản ứng.(a) 

TT Nhiệt độ, oC Hiệu suất, % 

1 -10 9,1 

2 -5 12,3 

3 0 20,1 

4 5 14,3 

5 10 10,8 

6 20 7,5 
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(hàm lượng theo tính toán của TADBIW (C28H32N6O4) là: C = 65,12%; H = 6,20%; O = 12,4%; 

N=16,28%). Dựa vào kết quả kiểm tra nhiệt độ nóng chảy; phân tích phổ FT-IR, phổ 1HNMR, 

phổ EDX có thể kết luận rằng, nhóm tác giả đã tổng hợp thành công TADBIW từ HBIW. 

Lời cảm ơn: Nhóm tác giả xin cảm ơn sự tài trợ về kinh phí của đề tài định hướng nghiên cứu cán bộ 

trẻ: “Nghiên cứu tổng hợp 2,6,8,12-tetraaxetyl-4,10-dibenzyl-2,4,6,8,10,12-hexaazaisowurtzitan 

(TADBIW) dùng để chế tạo thuốc nổ CL-20 sử dụng trong nhiên liệu rắn hỗn hợp”, sự giúp đỡ, tạo điều 

kiện của Viện Hoá học-Vật liệu để hoàn thành các kết quả trong bài báo trên. 
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ABSTRACT 

Investigating some factors affecting the synthesis yield of 2,6,8,12-tetraacetyl-4,10-dibenzyl 

-2,4,6,8,10,12-hexaazaisowurtzitane (TADBIW) used to make CL-20 explosive 

 TADBIW is the raw material used to synthesize CL-20 explosive (an important energy 

additive in the production of mixed solid missile fuel. This paper presents the synthesis of 

TADBIW in two steps: Step 1- Synthesis of hexabenzyl-hexaazaisowurtzitan (HBIW) from 

glyoxal and benzylamine; Step 2- Synthesize TADBIW from HBIW by acetylation reaction 

using catalyst Pd(OH)2/C, H2. The structure of TADBIW has been studied by 

spectroscopic techniques FT-IR, 1HNMR, EDX. Several factors affecting the yield of the 

synthesis have been evaluated. Experimental results show that with catalyst used 

Pd(OH)2/C (10% Pd), H2 at atmospheric pressure, ethyl acetate as solvent, reaction time 

20 hours, reaction efficiency reached 31.8%. 

Keywords: CL-20; TADBIW; Hexaazaisowurtzitane. 

 


