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ЗАКЛЮЧЕНИЕ
1. Исследованиями показано, что 

при взаимодействии динитромочевины с 
t-бутиламином в водной среде при мольном 
соотношении 1:1 реагента и субстрата об-
разуется t-бутиламинная соль динитромо-
чевины, а при 1:2 – диt-бутиламинная соль 
динитромочевины. Соли синтезированы впер-
вые. Структура солей идентифицирована ИК-
спектроскопией и ЯМР-спектроскопией, со-
став исследован элементным анализом. 

2. Макрокинетическими исследовани-
ями показано, что в водной среде избыток 
t-бутиламина стабилизирует диt-бутиламин-
ную соль динитромочевины в интервале тем-
ператур от 20 °С до 60 °С, она практически не 
разлагается в течение 10 ч. 

При 80 °С наблюдается снижение интен-
сивности максимума поглощения (272  нм) со 
100  % до 88  % в течение 10 ч.  
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ПОЛУЧЕНИЕ 1,3-ДИАЗИДО-2-НИТРО-2-АЗАПРОПАНА                                    
ИЗ N,N’-ДИНИТРОМОЧЕВИНЫ

Е.О. Данилова, С.Г. Ильясов
 

Предложен способ получения 1,3-диазидо-2-нитро-2-азапропана (DANP) взаимодействием 
N,N’-динитромочевины с параформом (триоксиметиленом) и хлористым тионилом в среде 
органического растворителя, с последующим азидированием полученного продукта хлорме-
тилирования в среде вода – органический растворитель.

Ключевые слова: азидоалкилнитрамины, N,N’-динитромочевина, 1,3-диазидо-2-нитро-2-
азапропан, DANP, жидкое ВВ, пластификатор.

ВВЕДЕНИЕ
1,3-Диазидо-2-нитро-2-азапропан – одно 

из наиболее мощных жидких ВВ, представля-
ющее интерес в качестве высокоэнергетиче-
ского пластификатора для различных энерго-
насыщенных конденсированных систем [1, 2].

На данный момент в литературе опи-
саны следующие возможные схемы синтеза 
1,3-диазидо-2-нитро-2-азапропана: из уротро-
пина [3], дигидроксиметил-нитрамина [4], мо-
чевины [5, 6] (рисунок 1–3):

Рисунок 1 – Схема синтеза 1,3-диазидо-2-нитро-2-азапропана из уротропина
(общий выход – 1,5 % [3])
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Рисунок 2 – Схема синтеза 1,3-диазидо-2-нитро-2-азапропана из дигидроксиметилнитрамина 
(общий выход – 13 %)

Рисунок 3 – Схема синтеза 1,3-диазидо-2-нитро-2-азапропана из мочевины  
(общий выход: I – 17 %, II – 25%)

кислотой и сушили под вакуумом [11 б].
1,3-Дихлор-2-нитро-2-азапропан.
а) В трехгорлую колбу емкостью 

50 мл, снабженную мешалкой, термоме-
тром и обратным холодильником, помеща-
ют 35 мл этилацетата и при температуре от  
минус 5 °С до 0 °С растворяют 15 г  
(0,1 моля) N,N’-динитромочевины, затем по-
следовательно дозируют 9 г (0,3 моля) пара-
форма (или 50 %-ный раствор триоксана 9 г 
(0,1 моля) в этилацетате) и 35,7 г (0,3 моля) ти-
онил хлорида. Реакционную массу нагревают 
до 35÷40 °С и выдерживают 2 ч. Далее реакци-
онную массу охлаждают до комнатной темпера-
туры, отфильтровывают непрореагировавший 
параформ, отгоняют растворитель при 60 °С 
и перегоняют остаток под вакуумом, при этом 
отбирают фракцию с температурой в парах  
84÷85 °С/4÷6 мм рт. ст. (533,29÷799,93 Па). По-
лучают 4,77 г бесцветной жидкости (n25 1,5056), 
которая при стоянии кристаллизуется, выход 
чистого продукта составляет 30 % (45%). 

б) В трехгорлую колбу емкостью  
100 мл, снабженную мешалкой, термометром 
и обратным холодильником, помещают 45 мл 
1,2-дихлоэтана и при температуре от минус 
15 °С до минус 10 °С добавляют 15 г (0,1 моля)  
N,N’-динитромочевины, затем к суспензии по-
следовательно дозируют 50 %-ный раствор 
триоксана 9 г (0,1 моля) в дихлорэтане и 35,7 г 
(0,3 моля) тионил хлорида. Реакционную мас-
су выдерживают в интервале от минус 5 °С до 
0 °С в течение 20 мин, затем медленно нагре-
вают до 35÷40 °С и выдерживают 2 ч. Далее 
реакционную массу охлаждают до комнатной 
температуры, отгоняют растворитель при 60°С 
и перегоняют как описано выше. Получают 
7,15 г бесцветной жидкости (n25 1,5056), кото-
рая при стоянии кристаллизуется, выход чи-

Из представленных схем синтеза  
1,3-диазидо-2-нитро-2-азапропана (рисунок 
1–3) видно, что ключевым соединением явля-
ется – 1,3-дихлор-2-нитро-2-азапропан.

В литературе описано несколько подхо-
дов к синтезу N,N’-дихлорметилнитраминов: 
путем расщепления N,N’-диацетокси-
метилнитраминов хлористым водоро-
дом (рисунок 1, 2) [7]; взаимодействием  
N,N’-дигидроксиметилнитраминов с тионил 
хлоридом (рисунок 3) [8]; посредством обра-
ботки первичных нитраминов параформом и 
хлористым тионилом в среде органического 
растворителя [9]. 

До  этого момента хлорметилирование 
первичных нитраминов было изучено под-
робно [8–10], но целенаправленный синтез 
1,3-дихлор-2-нитро-2-азапропана посред-
ством обработки N,N’-динитромочевины па-
раформом (или триоксиметиленом) и тионил 
хлоридом в среде органического раствори-
теля в этих работах не обсуждался. Поэтому 
целью данного исследования является раз-
работка условий синтеза 1,3-дихлорпроиз-
водного данным способом с последующим 
азидированием до целевого продукта –  
1,3-диазидо-2-нитро-2-аза-пропана.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
Регистрацию ИК-спектров проводили на 

Фурье-спектрометре «ФТ-801».
Спектры ЯМР 13С, 1Н и 15N снимали на 

спектрометре «Bruker AM-400» в растворе 
ДМСО-d6. В качестве эталона при измерении 
химических сдвигов использовали тетраме-
тилсилан (13С, 100,6 МГц; 1H 400,13 МГц) и ам-
миак (15N, 50,67 МГц). 

N,N’-Динитромочевина. Получали по 
методике [11 а], промывали трифторуксусной 
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стого продукта составляет 45 % (сырца 70 %).
Температура плавления 28÷29,5 °С.
ИК-спектр, n, см-1: (сильный (s) / средний 

(m) / слабый (w)): 1578 s, 1283 s (–NNO2); 1448 
m, 1418m (–CH2–); 750 m (–Cl).

Спектр ЯМР 1Н (ДМСО-d6), d, м.д.: 5,865 
(m; CH2). 

Спектр ЯМР 13С (ДМСО-d6) d, м.д.: 59,42 
(CH2).

1,3-Диазидо-2-нитро-2-азапропан.
К 25%-ному раствору 2,45 г  

(0,038 моля) азида натрия в 8 мл воды дози-
руют в течение 30 мин 25%-ный раствор 2 г 
(0,013 моля) 1,3-дихлор-2-нитро-2-азапропана 
в 8 мл ацетона при комнатной температуре с 
охлаждением. Реакционную массу выдержи-
вают 3 ч при комнатной температуре и экс-
трагируют хлористым метиленом (3 × 10 мл). 
Органический слой промывают водой (2 × 10 
мл), сушат сульфатом магния и концентри-
руют. Получают 1,4 г 1,3-диазидо-2-нитро-2-
азапропана в виде бесцветной жидкости (n23 

1,5256) с выходом 65 %. 
ИК-спектр, n, см-1: (сильный (s) / 

средний (m) / слабый (w)): 2108 s (–N3);  
1563 s, 1236 s (–NNO2); 1455 m, 1431 m  
(–CH2–).

Спектр ЯМР 1Н (ДМСО-d6), d, м.д.:  
5,36 (s; CH2). 

Спектр ЯМР 13С (ДМСО-d6), d, м.д.: 64,88 
(s; CH2). 

Спектр ЯМР 15N (ДМСО-d6), d, м.д.: 349,9 
(– 30,6) (NNO2), 244,1 (– 136,4) (Nβ), 220,1 (– 
160,4) (Nγ), 192,1 (188,4) (NNO2), 77,1 (– 303,4) 
(Nα).

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ
Синтез 1,3-диазидо-2-нитро-2-аза-

пропана из N,N’-динитромочевины вклю-
чает в себя две стадии: 1) хлорметилиро-
вание N,N’-динитромочевины – получение  
1,3-дихлор-2-нитро-2-азапропана; 2) азидиро-
вание 1,3-дихлорпроизводного до DANP (рису-

нок 4). 

Рисунок 4 – Схема синтеза 1,3-диазидо-2-нитро-2-азапропана из N,N’-динитромочевины

В ходе работы было исследова-
но два пути синтеза 1,3-дихлор-2-нитро-
2-азапропана: 1) взаимодействием  
N,N’-динитромочевины с параформом и 
хлористым тионилом (соотношение компо-
нентов – 1:3:3); 2) взаимодействием N,N’-
динитромочевины с триоксиметиленом и 
хлористым тионилом (соотношение компонен-
тов – 1:1:3). 

На легкость протекания реакции хлор-
метилирования влияет природа растворите-
ля и растворимость исходного нитрамина в 
нем. В качестве растворителя были рассмо-
трены этилацетат, в котором исходная N,N’-
динитромочевина легкорастворима и дихло-
рэтан, в котором она труднорастворима [12 а]. 
Синтез проводили при температуре 35÷40°С в 
течение 2 ч, продукт хлорирования выделяли 
путем отгонки растворителя и последующей 
вакуумной перегонки.

Проведение синтеза 1,3-дихлор-2-нитро-
2-азапропана по первому пути, используя 
в качестве реакционной среды этилацетат 
или дихлорэтан, приводит к протеканию ре-
акции в гетерогенной среде, это связано с 

плохой растворимостью параформа в орга-
нических растворителях. В обоих случаях из-
быточное количество параформа по оконча-
нии реакции отфильтровывают и выделяют  
1,3-дихлорпроизводное: при использовании 
этилацетата – с выходом 30 %, а при исполь-
зовании дихлорэтана – 15 %. 

Проведение синтеза 1,3-дихлор-2-нитро-
2-азапропана по второму пути, используя в 
качестве реакционной среды дихлорэтан, при-
водит к протеканию реакции в гетерогенной 
среде, за счет плохой растворимости исходной 
N,N’-динитромочевины. Следует отметить, что 
при дозировке кристаллического триоксимети-
лена к суспензии N,N’-динитромочевины в дих-
лорэтане реакция протекает стремительно с 
последующим выбросом реакционной массы, 
а дозировка дихлорэтанового раствора триок-
симетилена приводит к увеличению времени 
дозировки при интенсивном охлаждении ре-
акционной массы в интервале температур от 
минус 15°С до минус 10°С (выход 45%). В тоже 
время, использование этилацетата в каче-
стве реакционной среды позволяет проводить 
реакцию хлорметилирования в гомогенной 
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среде в более мягких условиях (температу-
ра дозировки компонентов – от минус 5°С до  
0°С) с выходом 1,3-дихлор-2-нитро-2-
азапропана 45 %.

Исходя из вышесказанного, оптимальны-
ми параметрами реакции хлорметилирования 
являются: реакционная среда – этилацетат, тем-
пература дозировки компонентов – от минус 5°С 
до 0°С, температура реакции – в интервале от  
35°С до 40°С, время выдержки – 2 ч. 

Азидирование полученного 1,3-дихлор-
2-нитро-2-азапропана проводили в водно-
ацетоновом растворе при комнатной темпе-
ратуре в течение 3 ч, в результате чего был 
получен 1,3-диазидо-2-нитро-2-азапропан 
с выходом 65 %. Таким образом, об-
щий выход метода синтеза DANP из N,N’-
динитромочевины (рисунок 4) составил  
29 %. 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
В результате проведенного исследования 

были разработаны оптимальные условия полу-
чения промежуточного продукта – 1,3-дихлор-
2-нитро-2-азапропана взаимодействием 
N,N’-динитромочевины в среде этилацетата 
с триоксиметиленом и хлористым тионилом. 
Данный подход дает возможность упростить 
схему синтеза DANP. 
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