Усовершенствование метода синтеза 2,2′-бисимидазола
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Работа посвящена поиску оптимальных способов получения и очистки 2,2′-бис-имидазола.

В настоящее время интенсивные исследования по синтезу, получению и изучению свойств малочувствительных взрывчатых веществ (МЧВВ) проводятся в США, Франции, Китае и ряде других стран [1-2].
Одним из интересных соединений является 4,4',5,5'-тетранитро-2,2'-бисимидазол (ТНБИ), который имеет высокие параметры детонации и относительно низкую чувствительность к механическим воздействиям [1-2]. 

Вышесказанное позволяет утверждать об актуальности научных исследований в области синтеза термостойких, активных компонентов пиротехнических составов и порохов, твердых ракетных топлив в ряду производных нитроимидазолов.

На кафедре ХТОСА Полянским В.Ф. проведены работы по изысканию рациональных методов получения 2,2'-бисимидазола [3].

В литературе описаны различные способы синтеза данного продукта. По мнению авторов [4] наиболее рациональным из них является конденсация глиоксаля с аммиаком по следующей схеме:
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Многочисленные опыты показали, что максимальный выход 2,2'-бисимидазола не превышает 19-20%. Кроме того образуется очень загрязненный продукт, очистить который можно только возгонкой. 

В связи с указанными обстоятельствами нами была проведена работа, направленная на повышение выхода продукта при конденсации аммиака с глиоксалем. 

Нами установлено, что наибольший выход продукта достигается при осуществлении синтеза при температуре 60-65°C и выдержке реакционной смеси в течении 1,5 часов и соотношении компонентов 3:8.
При получении 2,2'-бисимидазола высокого качества большие затруднения вызывает его очистка. Лучшие результаты были получены при растворении 2,2'-бисимидазола в уксусной кислоте и высаживании его в виде сульфата расчетным количеством серной кислоты. Далее выпавший продукт промывали смесью ацетон-вода (80:20). Метод очистки через сульфат имеет ряд преимуществ. Получаемый сульфат 2,2'-бисимидазола без какой-либо дополнительной обработки используется в реакции нитрования.
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