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{54) Sposob vyroby 1,4-dinitro-tetrahydreimidazo[4,5-d]-imidazel-
-2,5(1H, 3H)-diénu
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Vynélez sa tyka vyroby 1,4-dinitro-tetra-
hydroimidazo[4,5-d]-imidazol-2,5(1H, 3H J-
-diénu nitraciou tetrahydroimidazo[4,5-d]-
-imidazol-2,5(1H, 3H)-di6nu v prostredi ky-
seliny dusi¢nej, priCom podmienky nitrdcie
si. volené v pritomnosti mocoviny, €o ma
za nasledok zvy3enie vytaZnosti a bezpec-
nosti procesu. Vynélez je moZné bez problé-
mov vyuZivat pri vyrobe titulnej substancie.
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Vyndlez sa tyka vyroby 1,4-dinitroderivé-
tu tetrahydroimidazo[4,5-d]-imidazol-2,5-
(1H, 3H)-diénu nitrdciou tetrahydroimida-
zo[4,5-d}-imidazol-2,5(1H, 3H)-diénu v pro-
stredi kyseliny dusi¢nej, pritom podmienky
sii volené tak, Ze priaznivo ovplyviiuji vy-
taZok a bezpe&nost procesu.

Dinitroderivaty tetrahydroimidazo[4,5-d]-
-imidazol-2,5(1H, 3H)-didnu zndme tieZ pod
ndzvom dinitroglykolurily oznadované ko-
dom DINGU, je moZné ziskat nitraciou v
prostredi kyseliny dusiénej a/alebo kyseli-
nou dusi¢nou v prostredi acetanhydridu. Z
prvého uvedeného variantu sa uvddza vznik
zmesi 1,4-; 1,6-; a 1,3-dinitroderivatov (En-
cyclopedia of Explosives and Related Items.
Vol. 6, PATR 2700, Picatinny Arsenal, Dover,
1974, str. G 117 aZ 118). 1,3-dinitroglykolu-
ril je nestabilny a lahko sa rozklad4a vo vria-
cej vode, o umoZiiuje vhodni volbu spéso-
bu izoldcie produktu z nitrdcie glykolurilu
v prostredi kyseliny dusiénej s moZnostou
ziskania zmesi izomérov s vysoko previdda-
jicim obsahom 1,4-dinitroglykolurilu a prak-
kticky meobsahujicu 1,3-dinitroglykoluril.

VytaZok dinitroglykolurilov je vedla vse-
obecnej z4vislosti na reakénych podmien-
kach dany stabilitou giykolurilu, teda 2,4,6,8-
-tetraazalbicyklo-[3.3.0] oktanového skele-
tu v reak&nom prostredi. V prostredi dymi-
vej kyseliny dusiénej je dominujicou ved-
lajSou reakciou acidolyza glykolurilu, kto-
rd je moZné do urcitej miery potladit pri-
davkom substancie schopnej v acidolytic-
kych rovnovaZnych reakcidch vystupovat na
strane produktov reakcie.

Podla tohto vyndlezu spdsob vyroby 1,4-
-dinitro-tetrahydroimidazo[4,5-d ]-imidazol-
-2,5(1H, 3H)-di6énu nitrdciou tetrahydroimi-
dazo [4,5-d]-imidazol-2,5(1H, 3H)-diénu v
prostredi kyseliny dusiénej sa uskuto&iiuje
tak, Ze proces nitrdcie prebieha v pritom-
nosti mod&oviny priddvanej do nitragného
systému naraz alebo postupne v mnoZstve
0,05 aZz 15 % hmot., s vfhodou v mnoZstve
0,4 aZ 11,0 % hmot. vztiahnuté na hmot-
nost do reakcie braného tetrahydroimida-
zo{4,5-d]-imidazol-2,5-(1H, 3H)-di6nu.

Vyhodou spésobu podla vyndlezu je td
skutonost, Ze pritomnost mo&oviny v re-
akénej zmesi priaznivo ovplyviiuje selekti-
vitu a vytaZnost procesu v celom vyhodnom
rozsahu. Optim&lny obsah modoviny prida-

MnoZstvo motoviny v predloZe-
nej kyseline dusi¢nej

4

ny ku kyseline dusinej pred nitrdaciou je
1,1 aZ 1,7 % hmot. na navaZku glykolurilu.
Pozitivny, avS8ak menej vyrazny vplyv na
vytaZky dinitroglykolurilu ma aj modovina
vndSand do reakéného systému ako aditi-
vum aplikovaného glykolurilu.

Vedla uvedeného ekonomického efektu je
vyhodou tohto vynélezu aj zvySemie stabili-
ty reak&nej zmesi a teda bezpetnaesti proce-
su v dosledku pritomnosti modoviny. Stabi-
lizujuci vplyv modéoviny pri nitrolyzach v
prostredi kyseliny dusi¢nej (€s. pat. &islo
97 100, &s. autorské osved&enie &. 227 903).
alebo esterifikdcidch alifatickych alkoholov
kyselinou dusifnou alebo zmesou kyseliny
dusi¢nej s kyselinou sirovou (&€s. autorské
osveddenie €. 168 189) je dobre zndmy, a tak
isto dobre interpretovany v pracach V. Ka-
defdbek a ]. Denkstein: Coll. Czech. Chem.
Comun. 1960, 25, 1070; alebo tieZ &s. autors-
ké osved€enie €. 227 903.

Novy a vy$5i adinok dosahovany v zmysle
tohto vynédlezu nebol v literatire doposial
popisany a je dokumentovany nasledujlcimi
prikiadmi.

Priklad 1

50 hmot. dielov glykolurilu (90 min suse<
ného pri teplote 80 aZ 85°C) sa za stdleho
mieSania po dobu 4 aZ 5 minit vnédSa do
500 obj. dielov kyseliny dusi&nej 99,15%-nej.
Pri vnéa$ani glykolurilu je teplota reak&nej
zmesi vonkaj§im chladenim udrZovand na
24 aZ 27 °C. Potom nasleduje zvySenie tep-
loty reak&nej zmesi vonkajSim ohrevom v
priebehu 6 aZ 7 mintt na 50 aZ 53°C a v
tomto teplotnom rozmedzi sa udrZuje po do-
bu 45 minit. Po tejto dobe je nitratné zmes
tenkym prudom opatrne vedend do 1000 obj.
dielov variacej vody. Vzniknutd suspemzia
je 10 minuat refluxovanad a po vychladnuti
na 15 aZ 20°C je produkt izolovany filtré-
ciou, na filtri premyty vodou do neutrédlnej
reakcie odchéadzajtceho filtrdtu, a potem
sufeny v tenkej vrstve 4 hodiny pri teplote
80 aZ 85 °C.

Tento zékladny postup bol eSte pétkrat
reprodukovany s tym, Ze pred vlastnym vné-
Sanim glykolurilu je v predloZenej kyseli-
ne dusi¢nej rozpustené vZdy urité mnoZstvo
mocoviny. Vysledky prezentuje nasledujica
tabulka:

vytaZky 1,4-dinitro-glykolurilu

hmot. diely hmot. % na ndvaZok hmot. diely % oproti teorii
glykolurilu
0,0 0,0 67,0 82,04
0,2 0,4 68,7 84,12
0,7 14 69,2 84,73
1,4 2,8 68,7 84,12
3,5 7,0 68,1 83,38
5,5 11,0 67.5 82,65
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Priklad 2

Nitracia glykolurilu sa robi ako v prikla-
de 1, len s tym rozdielom, Ze pouZity gly-
koluril v mnoZstve 50 hmot. dielov je pred

PREDMET

Spdsob vyroby 1,4-dinitro-tetrahydroimi-
dazo[4,5-d ]imidazo!-2,5 (1H, 3H}-dionu nitra-
ciou tetrahydroimidazo(4,5-d ]-imidazol-2,5-
(1H, 3H)-di6nu v prostredi kyseliny dusic-
nej, vyznadujici sa tym, Ze proces nitracie
sa uskuto¢iiuje v prostredi moéoviny, prida-

vnéSanim do kyseliny dusi¢nej zmieSany s
1 hmot. dielom modoviny rovnakej kvality
ako v priklade 1. Vznikd 67,9 hmot. dielov
dinitroglykolurilu, o predstavuje 83,14 %
oproti tedrii.

VYNALEZU

vanej do nitraného systému naraz alebo
postupne v mnoZstve 0,05 aZ 15,0 % hmot,,
s vfhodou v mnoZstve 0,4 aZ 11,0 % hmot.,
vztiahnuté na hmotnost do reakcie braného
tetrahydroimidazo[4,5-d]-imidazol-2,5(1H,

3H }-didnu.



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

