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{54) Spdsoh viroby dinitrotetrahydroimidazo(4,5-d}-
imidazol-2,5-(1H,3H)diénu
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Vynédlez pojedniva o vyrobe dinitrotetra-
hydroimidazo[4,5-d]imidaz61-2,5(1H,3H]}-
diénu, zndmeho pod kédovym oznafenim
DINGU, nitrdciou tetrahydroimidazo{4,5-d]-
imidaz61-2,5-(1H,3H)diénu kyselinou dusi&-
nou, pri €om je do reak&éného systému v
procese vyroby pridany postupne, alebo na-
raz dikyandiamid v mnoZstve 0,01 aZ 15 %
hmot. na hmotnost navdzku nitrovanej sub-
stancie. Postup podla vynélezu zvySuje eko-
nomiku a bezpednost vyroby DINGU.
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Vyndlez sa tyka spOsobu vyroby dinitrote-
trahydroimidazo[4,5-d]imidaz61-2,5(1H,-
3H)di6énu nitraciou tetrahydroimidazo[4,5-
-d}imidaz6l-2,5(1H,3H)diénu kyselinou du-
sitnou za pritomnosti dikyandiamidu v re-
ak&nom systéme.

Podla najnov8ich poznatkov je vytaZnost
a bezpefnost procesu nitrolyzy a/alebo ni-
trécie aminov, resp. amidov, na cyklické ni-
traminy priaznivo ovplyvnend pritomnos-
tou motoviny, motovinoformaldehydovych

kondenzdtov, aminoguanidinsulfdtu a pod..

v prisluSnej reak&nej zmesi (vid na pr. &s.
autorské osveddenie &. 206382, 213509,
214 311 a dalSie). Pravdepodobn§y mechaniz-
mus pdsobenia niektorych z uvedenych adi-
tiv bol diskutovany v niektorych préacach,
na pr. v €s. autorskom osvedéeni ¢. 206 382;
jednd sa v podstate o katalyzatory tretej ge-
nerécie.

.Podla tohto vynélezu spo&iva spdsob vy-
roby dinitrotetrahydroimidazo[4,5-d }imi-
daz6l-2,5(1H,3H)di6énu v nitracii tetrahydro-
imjdazo[4,5-d}imidaz61-2,5(1H,3H}diénu dy-
mavou kyselinou dusifnou za pritomnosti
0,01 aZ 15 % hmot. dikyandiamidu, s vyho-
dou za pritomnosti 0,3 aZz 110y hmot. di-
kyandiamidu v reakénej zmesi, pri om di-
kyandiamid je do reakéného systému pri-
davany postupns, alebo naraz.

Vyhodou tohto vynélezu je zvySenie vy-
taZnosti procesu nitracie technicky dostup-
nym aditivom so sekunddrnym a&inkom v
oblasti zvy3enia stability reakénej zmesi.

Postup podla tohto vynélezu je dokumen-
tovany nasledujicim prikladom, ktory vSak
v Ziadnom pripade nevylutuje moZni varia-
bilitu postupu.

Priklad 1
Do predloZenych 200 objm. dielov kyseli-

ny dusitnej 96,1 %-nej o obsahu 0,3 % hmot.
analytickej kyseliny dusitej, ochladenej na
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18 aZ 20 °C, je za mieSania a chladenia vné-
Sanych 20 hmot. dielov tetrahydroimidazo-
[4,5-d]imidaz61-2,5-(1H,3H)diénu tak, aby
teplota reaktnej zmesi bola v rozsahu hod-
not 23 aZ 25 °C. Potom je reak&nd zmes vy-
hriatd na teplotu 62 aZ 65 °C a na nej za
mieSania udrZiavand po dobu 35 mintt. Ni-
tracia je ukon€end malitim reak&nej zmesi
do 1000 objem. dielov 65 aZ 70 °C teplej vo-
dy; rezultujica suspenzia je 20 minit mie-
8and, potom ochladend na teplotu 20 aZ
24 °C a filtrovand. Filtratny kola¢ je 5X
premyty & 20 objm. dielami vody a suSeny
2 hod. pri teplote 90 °C. Z tohto zédkladné-
ho postupu rezultuje 24,5 hmot. dielov su-
rového 1,4-dinitrotetrahydroimidazo[4,5-d]-
imidaz6l-2,5(1H,3H)di6énu, kdédovo oznado-
vaného DINGU, &o je 75 %-ny vytaZok opro-
ti tedrii.

Uvedeny zAkladny postup je opakovany
raz s aplikdciou tetrahydroimidazo[4,5-d}-
imidaz61-2,5(1H,3H)diénu s obsahom di-
kyandiamidu (0,299 % hmot. dikyandiami-
du, to je 0,3 % hmot. na ndvaZok substan-
cie) a potom raz s tym, Ze pred zapo&atim
nitracie je vo vychodiskovej kyseline dusig-
nej pri teplote 10 aZ 11 °C za dobrého mie-
Sania a chladenia rozpustenych 2,2 hmot.
dielov dikyandiamidu (to je 1194 hmot. na
nédvazok nitrovanej substancie). V prvom
pripade rezultuje 25,1 hmot. dielov DINGU
(t. j. 76,8 % oproti teoérii), v druhom 26,5
hmot. dielov DINGU (t. j. 81,1 % oproti teé6-
rii). .

Pomocou neizotermickej diferengnej ter-
mickej analyzy (DTA) pracujicej s rychlos-
tou linedrneho vzostupu teploty 5 K. min"1,
meriacim rozsahom 1mV na Skélu stupmice
a navazkami 80 aZ 90 mg vzorky boly néj-
dené pocdiatky exotermického rozkladu u
DINGU =z nitracie bez aditiva pri 149,9 °C,
DINGU z nitracie s 0,3 % hmot. aditiva pri
151,8 °C a DINGU gz nitrécie s 11 9 hmot.
aditiva pri 152,0 °C.

PREDMET VYNALEZU

Sp6sob vyroby dinitrotetrahydroimidazo-
[4,5-d }imidaz61-2,5- (1H,3H }di6énu nitraciou
tetrahydroimidazo[4,5-d ]imidaz61-2,5(1H,-
3H)diénu kyselinou dusinou, vyznadujaci
sa tym, Ze sa v procese vyroby pridé do re-

ak¢ného systému 7postupne alebo maraz di-
kyandiamid v mnoZstve 0,01 aZ 15 % hmot.,
s vfhodou v mnoZstve 0,3 aZ 11 % hmot. na
hmotnost navazku wvychodiskového tetrahyd-
roimidazo[4,5-d Jimidaz6l-2,5{1H,3H}-diénu.
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