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0 °C do teploty varu reakéni smési. nacez se po ukondeni
reakce vznikld rcakéni smés neutralizuje & vznikajici sodna sl
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Zpusob piipravy 2-methoxy-2-methylimidazolidin—4,5-dionu jake meziproduktu pro
vyrobu vybuinin

Oblast techniky

Vynilez se tykd zpidsobu pfipravy 2-methoxy-2-methylimidazolidin—4,5-dionu jako mezi-
produktu pro vyrobu vybusnin, pfi kterém se vychozi latka zpracovava na 2-methoxy—2-methyl-
imidazolidin-4,5-dion.

Dosavadni stav techniky

2-Methoxy—2—-methylimidazolidin—4,5-dion je dileZitym meziproduktem piipravky latky s
vybudinafskymi vlastnostmi 2,2—dinitroethen—1,1-diaminu, nazyvané také FOX-7. FOX-7 je v
soucasnosti pfedmétem intenzivniho zajmu pro pouZiti ve smésnych vybudninach z ditvodu jeho
manipulaéni bezpecnosti, necitlivosti k vnéj§im podnétim, chemické stabilité a vyhodnym
vybudnafskym vlastnostem (Oestmark H., Langlet A., Bergman H., Wingborg N., Wellmar U.,
Bemm U: , ,FOX-7 — a New Explosive with Low Sensitivity and H1gh Performance“, 11" Deto-
nat. Symp., Snowmass Village, 18 az 23, 1998),

2-Methoxy-2-methylimidazolidin—4.5-dion je znam z WO 9903818 jako jeden z moznych
prekursorti pro pfipravu 2.2—dinitrothen—1,1--diaminu (Latypov N. V., Langlet A., Wellmar U.,
1999, Forsvarets Forskningsanstalt, Stockholm, SE, CAN 130:127117). Jeho pfpravu popisuje
Latypov a kol. (Latypov N. V_, Bergman J., Langlet A., We¢llmar U., Bemm U.: Tetrahedron, 54
(38), 11525 az 11536, 1998). Piiprava vvchazi z acetamidin hvdrochloridu a diethyloxalatu,
reakénim prostfedim je methanol za piitomnosti methanolatu sodného jako baze. Reakci vznika
primérné 2-methylimidazolidin-4,5-dion, ktery postupné reaguje s methanolem za vzniku 2-
methoxy—2-methylimidazolidin—4,5—dionu. Po ukonceni reakce je reakéni smés neutralizovéna
plynnym chlorovodikem. Timto zplisobem vznika chlorid sodny, ktery se Casteéng vyluduje
z reakéni smési, CasteCné zUstava rozpustény v methanolu (rozpustnost NaCl v methanolu je asi
0.9 g na 100 ml rozpoust€dla). Po vakuovém odpafeni methanolu se ziska pevna latka obsahujici
2-methoxy-2-methylimidazolidin—4,5—dion a chlorid sodny. 2-Methoxy-2-methylimidazo-
lidin—4,5-dion je od chloridu sodného odstranén Soxhletovou extrakei acetonem. Aceton je nas-
ledné oddestilovén a zlistava pevny 2-methoxy-2-methylimidazolidin—4, 5—dion.

Jako dal8i meziprodukt pfipravy FOX-7 je kromé 2-methoxy—2-methylimidazolidin—4,5-dionu
znam z WO 9903818 a v literatute ({Latypov N. V., Langlet A., Wellmar U., 1999, Férsvarcts
Forskningsanstalt, Stockholm, SE, CAN 130:1271i7) a (Astratev A. A., Dashko D. V.,

Mershin A. Y., Stepanov A. L, Urazgil'deov N. AL Russ. J. Org. Chem. 37, 729 az 733, 2001
hojné uvadén 2--methyt-4,6-dihydroxypyrimidin. Jeho pitraci a hydrolyzou vznika kromé FOX-
7 rovnéZ dinitromethan, ktery je toxicky, vybuiny a chemicky nestabilni. Pravé z diivodu vzniku

dinitromethanu je tato metoda technologicky obtiZna.

Je také zndmo, Ze acetamidin hydrochlorid miZe byt pieveden na acetamidin sulfat reakci acet-
amidin hydrochloridu s methanolatem sodnym v ethanolu za vzniku acetamidinu ve formé volné
baze a vyloucenim chloridu sodného, ktery se odstrani filtraci. Néslednou reakci acetamidinu
v ethanolu s ekvivalentnim mnozstvim kyseliny sirové vznikd acetamidin sulfat. Rovnéz lze pfi-
pravit acetamidin hydrogensulfat reakci acetamidin hydrochloridu s kyselinou sirovou, pfitemz
se uvolni chlorovodik a vznika acetamidin hydrogensulfat. (Jalovy Z., Maredek P., Dudek K.,

Fohl O, Latypov N. V., Ek S., Johansson M., , Improved Synthesis of 2—(d1mtromethylene)—1m1—
dazolidine-4,5-dione*; 8™ New Trends In Research of Energetic Materials, 2005, Pardubice,
CR). Tyto acetamidiny mohou byt pouZity pro kondenzaéni reakei s diethyloxalitem, pficemz
vznika siran sodny jakoZto anorganickd litka a ten se odstrani kvantitativné filtraci, jelikoZ je
v methanolu nerozpustny.
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Nevyhodou piipravy 2—methoxy—2-methylimidazolidin—4,5—dionu z acetamidin hydrochloridu je
vznik chloridu sodného, ktery ziistiva &asteiné rozpustén v reakénim prostiedi — methanolu
(0,9 g chloridu sodného se rozpusti ve 100 ml methanolu), spole¢né se Zddanym produktem 2—
methoxy—2-methy limidazolidin—4,5—dionem. Ten musi byt ze smési izolovan pomoci Soxhleto-
vy extrakce acetonem. Soxhletova extrakce je obecné nevyhodna z divodu jejiho technického
provedeni. Jako extrakéni cinidlo se pouziva aceton, ktery je tékavy, zdravi Skodlivy, vysoce
hoflavy a jeho pary tvofi se vzduchem vybu3né smési. Po reakei a izolaci Soxhletovou extrakci
vznikd surovy 2-methoxy--2-methylimidazolidin—4.,5—dion, ktery se nasledné krystalizuje
z methanolu, Nevyhodou postupu je rovnéz nizky vytéZzek 2—methoxy—2-methylimidazolidin—
4.5—dionu, ktery je na hranici 64 %, jak se¢ uvadi v publikaci Latypov N. V., Bergman J., Langlet
A.. Wellmar U., Bemm U.: Tetrahedron, 54, (38), 11525 az 11536, 1998).

Nevyhodou znamych zplsobi piipravy 2-methoxy-2-methylimidazolidin—4,5—dionu vychazeji-
cich z acetamidin sulfatd (Jalovy Z., Marecek P., Dudek K., Fohl O., Latypov N. V., Ek 5.,
Johansson M., ,,Improved Synthesis of 2—{dinitromethylene)-imidazolidine—4,5-dione*; 8" New
Trends In Research of Energetic Materials, 2005, Pardubice, CR) je zdlouhavost ptipravy acet-
amidin sulfitu, kde je jako vychozi latky nutné pouZit acetamidin hydrochlorid. Dalsi nevyhodou
snamych postupil je to, ze se do technologického procesu vnasi dalsi filtrace navic. Nevyhodou
pouziti acetamidin hydrogensulfatu je jeho vysoka hygroskopicita znemoziujici jeho skladovéni,
pii jeho piipravé se uvoliuje plynny chlorovodik, ktery zejména piisobi korozivné na souéasti
aparatury, pficemz pro kvantitativni odstranéni chlorovodiku jeho je nutné pouziti vakua.

Cilem vynalezu je odstranit nebo alespoi minimalizovat nevyhody dosavadniho stavu techniky.

Podstata vvnalezu

Cile vynalezu je dosaZeno zplisobem pfipravy 2-methoxy—2—methylimidazolidin-4,5-dionu jako
meziproduktu pro vyrobu vybusnin, jehoZ podstata spoéiva v tom, Ze jako vychozi latka se pou-
Zije sul acetamidinu s karboxylovymi kyselinami, ktera se necha reagovat s diethyloxalatem nebo
dimethyloxalatem v methanolu za piitomnosti methanolatu sodného pfi teploté od 0 °C do teploty
varu reakéni smési, nadeZ se po ukonéeni reakce vznikla reakéni smés neutralizuje kyselinou
sirovou a vznikajici siran sodny se odfiltruje, ¢imz se vytvofi vysledny filtrat obsahujici 2—
methoxy—2-methylimidazolidin-4,5-dion, methanol a 1 ekvivalent kyseliny octové, nateZ se
methanol a kyselina octova oddestiluji a vznikne &isty 2—methoxy—2-methylimidazolidin-4,5~
dion. S vyhodou se jako vychozi latka pouZije acetamidin acetat nebo acetamidin formiat.

Podle dalsiho provedeni se jako vychozi latka pouzije sl acetamidinu s anorganickymi kyseli-
nami, ktera se necha reagovat s diethyloxalatem nebo dimethyloxalatem v methanolu za pfitom-
nosti methanolatu sodného pii teploté od 0 °C do teploty varu reakéni smési, nafeZ se po ukonde-
ni reakce vznikia reakéni smés neutralizuje a vznikajici sodna sul se odfiltruje, ¢imz se vytvori
vysledny filtrat obsahujici 2-methoxy—-2—-methylimidazolidin—4,5—dion a methanol, nateZ se
methanot oddestiluje a vznikne Sisty 2—methoxy—2—methylimidazolidin-4,5-dion. S vyhodou se
jako vychozi latka pouZzije acetamidin nitrat nebo acetamidin chlorat nebo acetamidin perchlorat.

Vyhodou feseni podle vynalezu je vyrazné zvySeni vyté€Znosti procesu, kterd dosahuje i nad
90 %. Dalsi vyhodou fedeni podle vynalezu je, Ze neni nutno pouZit technologicky nevyhodnou
Soxhletovu extrakci. Vyhodou pouziti soli karboxylovych kyselin je. Ze je lze pripravit
z trimethylorthoacetatu, obecné z trialkylorthoacetatu, reakei za varu s octanem amonnym a amo-
niakem, pfitemz se vznikly acetamidin vylu€uje z reakéni smési a vznikly methanol se oddestilu-
je. Vyhodou pouziti trimethylorthoacetatu oproti publikovanému triethylorthoacetatu (Taylor, E.
C.; Ehrfahrt, A. W.o J Am. Chem. Soc., 82, 3138 az 3141, 1960) je vyssi vvtézek v pFipadé tri-
methyiorthoacetatu (97 oproti 84 %) a niZsi teplota varu, ¢imz se sniZuji naklady na energii pti
zahfivéani, jelikoz reakce se provadi za varu a naklady na oddestilovani methanolu jsou rovnéz
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nizéi diky jeho nizsimu varu, nez v pfipadé ethanolu za pouziti triethylorthoacetatu. Vznik metha-
noiu v pfipadé pouziti trimethyiorthoacetatu je rovnéz vyvhodny ztwho divodu, Zze methanoi je
rozpoustédlem vlastni kondenzaéni reakce acetamidinu s diethyloxalatem a cely postup vyroby
2-methoxy—2—methylimidazolidin-4,5—dionu je mozné vést bez izolace soli acetamidinu karbo-
xylové kyseliny a v jedné nadobé. Po ukondeni ptipravy soli acetamidinu karboxylové kyseliny
z trimethylorthoacetaty, octanu amonného a amoniaku je v reakéni smési petomnd pouze sil
acetamidinu karboxyloveé kyseliny a methanol a do reakéni smési se prida dal$i mnozstvi metha-
nolu nutného pro kondenzadni reakei. Vyslednym produktem je isty 2-methoxy—2-methyl-
imidazolidin—4,5—dion bez nutnosti krystalizace. Pokud neni Zadouci pouziti plynného amoniaku,
naptiklad z dfivodu nutnosti jeho nasledné absorpce vodou, je moiné pouzit dva ekvivalenty
amonné soli karboxylové kyseliny oproti trimethylorthoacetatu. Vytézek 2—methoxy—2-methy!-
imidazolidin—4,5—dionu je v tomto pfipadé nad 80 %.

Pti pouziti anorganické soli acetamidinu (napi. hydrochloridu, sulfatu a hydrogensulfatu) jako
vychozi latky se reakci s ethanolatem sodnym v ethanolu kvantitativné vysrazi sodna si neroz-
pustna v cthanolu, kterd se odfiftruje. Acetamidin ve formé volné baze zistane ve tiltratu. Etha-
nol se oddestiluje za vakua, pfida se methanol a methanolat sodny a pokraduje se v kondenzaci
s diethyloxalaterm nebo dimethyloxalatem za vzniku 2-methoxy—2-methylimidazolidin—4,5—dio-
nu ve vytézku nad 70 %.

Dalsi vyhodou Feseni podle vynalezu je to, Ze cely proces pfipravy 2—methoxy—2—methylimida-

zolidin—4.5—dionu je jednoduse proveditelny, ekonomicky i ekologicky. nebot umozije izolaci
cistych produktd, anorganickych soli a recyklact pouzitych rozpoustédel.

Priklady provedeni vynalezu

Zpisob piipravy 2—-methoxy-2—-methylimidazolidin—4,5—dionu bude popsan nékolika ptikiady
provedent.

Priklad ¢. 1 — pfiprava 2--methoxy-2-methylimidazelidin-4,5-dionu z acetamidin acetatu a di-
ethyloxaldtu

o) 0
@ o) CHsC O
e /(NHz CH,CO0 1. CHyONa, CHOH | "
3 + >
NH, 2. H,50, + CHCOOH
O OCHs [Tl e s

Ly prr K]

Acetamidin acetat (41,8 g; 0,35 mol} se rozpusti v 1100 ml methanolu a pfida se 207,5 g 30%
roztoku methanolatu sodného v methanolu (},16 mol methanolatu sodnéheo). Béhem 3 hodin se
pfidava roztok diethyloxalatu (53,2 g; 0,36 mol) v 60 ml methanolu za teploty 10 °C. Po piidavku
diethyloxalatu se reak&ni smés jest€ 60 minut micha za laboratorni teploty. Smés se neutralizuje
96% kyselinou sirovou na pH 5, vylouceny siran sodny se zfiitruje a filtrat se za vakua odpafi do
sucha. Vytézek 2-methoxy-2-methylimidazolidin—4,5-dionu je 49,0 g (96 %). tt. 155 az
157 °C.

'H NMR (DMSO—de) 8 1,56 s (CH3), 2,97 s (O—CH3) 9,98 bs (NH) ppm,
C NMR (DMSO-dq) 8 27,2, 48.2, 92,0, 160.2.
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Piiklad &. 2 — piiprava 2—-methoxy—2—methylimidazolidin—4,5—dionu z acetamidin acetatu a di-
methyloxalatu

Q 0

o o  CHO O H
" %HQCHJCOO . I 1.CHiONa, CHiOH _/ N+ orcoon
NH, 2. HyS04 ?
O OCHy HC”  OCH,

Acetamidin acetat (41,8 g; 0,35 mol) se rozpusti v 1100 ml methanolu a pfida se 2075 g 30%
roztoku methanolitu sodného v methanoiu (1,16 mol methanolatu sodného). Béhem 3 hodin se
pridava roztok diethyloxalatu (42,5 g, 0,36 mol) v 60 ml methanolu za teploty 10 °C. Po pfidavku
diethyloxalatu se reakéni smés jest& 60 minut micha za laboratorni teploty. Smés se neutralizuje
96% kyselinou sirovou na pH 5, vyloudeny siran sodny se zfiltruje a filtrat se za vakua odpafi do
sucha. VytéZzek 2-methoxy—2-methylimidazolidin—4.,5—dionu je 49.0g (97 %), tt. 155 az
156 °C.

"H NMR (DMSO-de) 8 1,56 s (CH), 2,97 s (O—CH,) 9.98 bs (NH) ppm,
“C NMR (DMSO-d,) § 27,2, 48.2,92.0, 1602.

Priklad ¢. 3 — piiprava 2—methoxy—2-methylimidazolidin—4,5—dionu z acetamidin formiatu

0 o
® o @0 0O
H; HCOO 1. CH3ONa, CH30H
HaC + >  HN NH  + HCOOH
NH, 2. HpS0,
0 OC’ZHS HgC OCH3

Acetamidin formiat (22,2 g; 0,21 mmol) se rozpusti v 700 mi methanolu a pfida se 126,2 g 30%
roztoku methanolatu sodného v methanolu (0,70 mol methanolatu sodného). Béhem 3 hodin se
ptidava roztok diethyloxalatu (32,4 g; 0,22 mol) ve 40 ml methanolu za teploty 10 °C. Po pfidav-
ku diethyloxalatu se reak&ni smés je§té 60 minut micha za laboratorni teploty. Smés se neutrali-
zuje 96% kyselinou sirovou na pH 5, vylou€eny siran sodny se zfiltruje a filtrat se za vakua odpa-
fi do sucha. Vytézek 2-methoxy—2—methylimidazolidin-4,5-dionu je 27.5 g (89,2 %), t.t. 155 az
157 °C.

'"H NMR (DMSO-dg) & 1,56 s (CH5), 2,97 s (O-CH;) 9,98 bs (NH) ppm,
“C NMR (DMSO—dg) 5 27,2, 48,2, 92,0, 160,2.

Pfiklad ¢. 4 — pFiprava 2-methoxy-2-methylimidazolidin—4,5-dionu  z trimethylorthoacetatu,
amoniaku, 1 ekv. octanu amonného a diethyloxalatu
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OCH, / NH," CH,COO"
H30—|—OCH3 + CH,COONH, —» H3c—/< + 3 CH.OH
OCH;,
2% 1. CH,ONa + MeOH
oc y, 2 HSO,

NH  + Na,50, + CH,COOH

Smés octanu amonného (18,0 g; 0,23 mmol) a trimethylorthoacetatu (26,4 g; 0,22) se za michani
privede k varu. Potom se do smési zavadi plynny amoniak po dobu 45 minut. Vznikly pevny
produkt se rozpusti v 700 ml methanolu a pokraduje se v kondenzaci s diethyloxalatem bez izola-
ce acetamidin acetatu.

Uvedeny roziok acetamidin acetatu v methanolu se ochladi se na 10 °C a ptida se 130.6 g 30%
roztoku methanolatu sodného v methanolu (0,73 mol methanolatu sodného). Béhem 3 hodin se
pridava roztok diethyloxalatu (33,8 g, 0,23 mol) ve 40 ml methanolu za teploty 10 °C. Po pridav-
ku diethyloxalatu se reakéni smés jesté 60 minut micha za laboratomni teploty. Smés se neutrali-
zuje 96% kyselinou sirovou na pH 5, vylouceny siran sodny se zfiltruje a filtrat se za vakua odpa-
#i do sucha. Vvtézek 2—methoxy—2—methylimidazolidinu—4.5—dionu je 29.6 g (93.4 % pocitano
na vychozi trimethylorthoacetat). %), t.t. 155 az 156 °C.

'H NMR (DMSO—dg) & 1,56 s (CH3), 2,97 s (O—CH,) 9,98 bs (NH) ppm,
¢ NMR (DMSO—d,) § 27,2, 48,2, 92,0, 160,2.

Ptiklad &. 5 — pfiprava 2-methoxy—2-methylimidazolidin—4.5—dionu z trimethylorthoacetatu,
2 ekv. octanu amonného a diethyloxalatu

OCH, NH," CH,COO"
HyC——OCH, + 2 CHyCOONH,——> ch—< + 3 CHyOH + CH,COOH
OCH, NH;

| O\ /OCDHS
+ l + 1. CH;ONa + MeOH
O

ocp, 2 HSOs
o o
HN><NH + N&,SO, + 2 CH,COOH
HC”  TOCH,

Smés octanu amonného (25,0 g; 0,32 mol) a trimethylorthoacetatu (19,1 g; 0,16 mol) se privede
za michani k varu a zahtiva se 3,5 hodiny. Po uplynuti reakéni doby se k této reakéni smési pfida
500 mi methanolu a nasledné se pfida 121,4 g 30% roztoku methanolatu sodného v methanolu
(0.67 mol methanolatu sodného). Smés se vychladi na 10 °C a béhem 3 hodin se piidava diethyl-
oxalat (23.7 g; 0,16 mol) ve 30 ml methanolu. Po ptidavku diethyloxalatu se reakéni smés jeste
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60 minut micha za laboratorni teploty. Smés se neutralizuje 96% kyselinou sirovou na pH 3,
vylouceny siran sodny se zfiltruje a filtrat se za vakua odpaii do sucha. Vytézek 2-methoxy-2—
methylimidazolidinu—4,5-dionu je 18,8 ¢ (82,1 %), t.t. 153 az 155 °C.

"H NMR (DMSO—dg) 8 1,57 s (CFh), 2,99 s (O-CF5) 9,98 bs (NH) ppm,

“C NMR (DMSO-d,) 5 27.2, 48,2, 92,0, 160,2.

Ptiklad ¢. 6 — priprava 2—-methoxy—2-methylimidazolidin—4,5—dionu z trimethylorthoacetitu,
amoniaku, | ekv. mraven¢anu amonneho a diethyloxalatu

Q@
OCH,8 NH, HoHCOO
HC—OCH, + HCOONH, —»| MG + 3 CHOH
OCH, NH,

0y O
. j: M CryONa + MeOH
P ooy 2 HiSOs

0 o

HN NH  + Na;SO, + HCOOH

<

HC” T OCH,

Smés mravendéanu amonného (5,0 g; 0,08 mol) a trimethylorthoacetatu (9,9 g; 0,08 mol) se za
michan-  ivede k varu. Potom se do smési zavadi plynny amoniak po dobu 45 minut. Vznikly
pevny prouukt se rozpusti v 200 ml methanolu a pokraduje se v kondenzaci s diethyloxalatem bez
izolace acetamidin formiatu.

Uvedeny roztok acetamidin formiatu v methanolu se ochladi na 10 °C a p#ida se 40,3 g 30%
roztcku methanolatu sodného v methanolu (0,23 mol methanoldtu sodného). Béhem 3 hodin se
pridava roztok diethyloxalatu (10,0 g; 0,07 mol) ve 20 ml methanolu za teploty 10 °C. Po pfidav-
ku diethyloxalatu se reakéni smés je$té 60 minut micha za laboratorni teploty. Smés se neutrali-
zuje 96% kyselinou sirovou na pH 5, vylouceny siran sodny se zfiltruje a filtrat se za vakua odpa-
fi do sucha. Vytézek 2—methoxy—-2-methylimidazolidinu—4,5—dionu je 10,39 g (88,0 %, poc¢itino
na vychozi trimethylorthoacetat), t.t. 155 az 156 °C.

'"H NMR (DMSO-ds) 8 1,56 s (CH), 2,97 s (O—CHs) 9,98 bs (NH) ppm,
C NMR (DMSO-d,) 8 27,2, 48,2, 92.0, 160,2.
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Prikiad €. 7 — ptiprava Z—methoxy—2—methylimidazoiidin-4.5—dionu z voiné baze acetamidinu

HY ol H
HSC%QHQ ¢ CHona M, | e ¢ * NaCl + CoHsOH
N

NH,

Ox OCoHs
4 I + 1. CHiONa + CHyOH

2 H,S0
O OCsz H,SO,
0 o
HN><NH + Na;80, +
HC™  OCH,

Acetamidin hydrochlond (10.5 g; 0,11 mol) se rozpusti v 76 ml ethanolu pit teploté 30 °C. Po
rozpusténi se smés ochladi na laboratorni teplotu a pfidava se 36,0g 21% ethanolatu sodného
v ethanolu (0,11 mol ethanolitu sodného) pFi laboratorni teploté. Po nadavkovani ethanolatu sod-
ného se ponecha reagovat daliich 30 minut. Chlorid sodny se odfiltruje a filtrat se vakuové
zahusti pfi 40 °C. Acetamidin ve formé volné baze, ktery zlstava v destiiani barice jako desti-
lacni zbvtek, se ihned rozpusti ve 100 ml methanolu. Do uvedeného roztoku volné baze acetami-
dinu v methanolu se pfida 54,0 g 30% roztoku methanolatu sodného v methanolu (0.30 mol
methanolatu sodného). Smés se vychladi na 10 °C a béhem 3 hodin se pfidava diethyloxalat
(16,4 g; 0,11 mol) ve 20 ml methanolu. Po pfidavku diethyloxaldtu se reakéni smés jedté
60 minut micha za laboratorni teploty. Smés se neutralizuje 96% kyselinou sirovou na pH 5.
vylouteny siran sodny se zfiltruje a filtrat se za vakua odpafi do sucha. Vytézek 2-methoxy-2-
methylimidazolidinu—4,5~dionu je 11,51 g (72,0 %), t.t. 155 az 156 °C.

"H NMR (DMSO-dy) 8 1,55 s (CHz), 2,96 s (O~CHy) 9,98 bs (NH) ppm,
*C NMR (DMSO—dy) 6 27,2, 48,2, 92,0, 160,2.

Primyslova vyuzitelnost

Vynalez je vyuZitelny pfi vyrobé vybusnin, nebot’ umoziiuje zvySeni vytézku 2-methoxy—2-
methylimidazolidin—4,5-dionu, odstranéni Soxhletovy extrakce a zjednoduseni vyrobniho pro-
cesu.

PATENTOVE NAROKY

1. Zpisob pFipravy 2-methoxy—2—methylimidazolidin—4,5—dionu jako meziproduktu pro
vyrobu vybusnin, pii kterém se vychozi litka zpracovava na 2-methoxy—2-methylimidazolidin—
45-dion, vyznadujici se tim, Ze jako vychozi litka se pouZzije sul acetamidinu
s karboxylovymi kyselinami, kterd se necha reagovat s diethyloxalatem nebo dimethyloxalatem
v methanolu za piitomnosti methanolatu sodného pfi teploté od 0 °C do teploty varu reakcni
smési, nadez se po ukonéeni reakce vznikla reakéni smés neutralizuje kyselinou sirovou a vzni-
kajici siran sodny se odfiltruje, ¢imz se vytvofi vysledny filtrat obsahujici 2--methoxy--2-methyl-
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imidazolidin-4,5-dion, methanol a 1 ekvivalent karboxylové kyseliny, nafez se methanol a
karboxylova kyselina oddestiluji a vznikne &isty 2-methoxy—2-methylimidazolidin—4,5-dion.

2. 7pisob podle naroku 1, vyznaéujici se tim, Ze jako vychozi latka se pouzije
acetamidin acetat nebo acetamidin formiat.

3. Zpisob podle naroku I, vyznadujici se tim, Ze vychozi latka se piipravi
z trimethylorthoacetatu, zGstava v roztoku, a bez izolace se pokraduje v kondenzaéni reakci za
vzniku Cistého 2-methoxy—2—-methylimidazolidin—4,5—dionu.

4. Zpdsob ptipravy 2-methoxy—2-methylimidazolidin—4,5—dionu jako meziproduktu pro vyro-
bu vybusnin, pii kterém se vychozi latka zpracovava na 2-methoxy-2-methylimidazolidin-4.5—
dion, vyzmacujici se tim, Ze jako vychozi latka se pouzije acetamidin ve formé volné
baze, ktera se necha reagovat s diethyloxalatem nebo dimethyloxaldtem v methanolu za pki-
tomnosti methanolatu sodného pfi teploté od 0 °C do teploty varu reakéni smési, nadez se po
ukonéeni reakce vznikla reakéni smés neutralizuje kyselinou sirovou a vznikajici siran sodny se
odfiltruje, ¢imz se vytvoli vysledny filtrat obsahujici 2-methoxy-2-methylimidazolidin—4,5—
dion a methanol. naceZ se methanol oddestiluje a vznikne &isty 2-methoxy—2-methylimidazoli-
din—4.5—dion.

5.  Zpusob piipravy 2-methoxy—2-methylimidazolidin—4.5—dionu jako meziproduktu pro vyro-
bu vybusnin, pfi kterém se vychozi ldtka zpracovava na 2-methoxy—2-methylimidazolidin—4,5-
dion, vyznadujici se tim, Ze jako vychozi litka se pouzije sil acetamidinu s anor-
ganickymi Kyselinami, ktera se necha reagovat s diethyloxalatem nebo dimethyloxalatem
v methanolu za pfitomnosti methanolatu sodnéhe pii teploté od 0 °C do teploty varu reak&ni
smési, nacez se po ukonceni reakce vznikla reakéni smés neutralizuje kyselinou sirovou a vzni-
kajici siran sodny se odfiltruje, ¢imz se vytvofi vysledny filtrat obsahujici 2-methoxy--2—-methyl-
imidazolidin—4,5—dion a methanol, nadeZ se methanol oddestiluje a vznikne &isty 2—methoxy—2—
methylimidazolidin—4,5—dion.

6. Zpusob podle naroku 5, vyznadujici se tim, Ze jako vychozi latka se pouzije
acetamidin nitrat nebo acetamidin chlorat nebo acetamidin perchlorat.
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