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Streszczenie. W pracy opisano otrzymywanie 3,6-dihydrazynotetrazyny wedlug przepiséw literaturo-
wych, a nastepnie przeprowadzono ich modyfikacje pod katem zwigkszenia wydajnosci i uproszczenia
procedury syntetycznej. Wykonano pelng analiz¢ strukturalng i jako$ciowa produktu finalnego.
Wyznaczono cieplo spalania i standardowg entalpie tworzenia DHTz. Okreslono wrazliwos¢ materiatu
na bodzce mechaniczne (uderzenie i tarcie).

Stowa kluczowe: 3,6-dihydrazynotetrazyna, materialy wysokoenergetyczne, wysokoazotowe mate-
rialy wybuchowe

Symbole UKD: 662.1/.4

1. Wprowadzenie

Wysokoazotowe materialy wybuchowe sa perspektywiczng klasg zwigzkow
chemicznych, ktére w przyszloéci zastapia stosowane masowo materialy wybu-
chowe kruszace (np. heksogen, trotyl) oraz niektdre skladniki paliw rakietowych
(nitrogliceryna, NH,ClO,). Materialy wysokoenergetyczne z grupy symetrycznych
pochodnych 1,2,4,5-tetrazyny cechuja sie zadowalajacg trwaloscia fizyczna, wysoka
dodatnig entalpig tworzenia (A, H®), wysokim cieptem spalania oraz detonacji
i duzg iloscig gazowych produktéw rozkladu [1].

Przedstawicielem wysokoenergetycznych tetrazyn jest 3,6-dihydrazyno-1,2,4,-
5-tetrazyna (DHTz), ktéra ze wzgledu na duza zawarto$¢ azotu (78,84%), wysoka
dodatnig wartos¢ A, H® réwna 530 kJ/mol oraz prosta metode otrzymywania
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jest atrakcyjnym nastepca nitrogliceryny oraz chloranu (VII) amonu w paliwach
rakietowych.

3,6-dihydrazynotetrazyna zostala po raz pierwszy otrzymana przez Marcusa
i wsp. w 1963 roku w wyniku reakgji 3,6-diaminitetrazyny (DATz) z 95% hydrazyna
[2]. DATZ otrzymuje si¢ w wyniku utleniania produktu kondensacji diaminoguanidny
z2,4-pentadionem. Chavez i wsp. otrzymali DHTz dzialajac 100% wodzianem hydrazy-
ny na 3,6-bis(dimetylopirazylo)tetrazyng (DMPT) [3]. DMPT otrzymuje si¢ w wyniku
reakcji triaminoguanidyny z wodzianem hydrazyny w $srodowisku wodnym.

Celem niniejszej pracy byta optymalizacja syntezy DHTz, zbadanie jej wlasci-
wosci fizykochemicznych oraz wrazliwo$ci na bodzce mechaniczne. Ze wzgledu na
dostepnos¢ odczynnikéw i nieskomplikowang aparature do badan eksperymental-
nych wybrano metode¢ zaproponowang przez Chaveza i wsp. [3].

2. Czes$¢ eksperymentalna

Do badan uzywano chlorowodorku guanidyny (Sigma-Aldrich), 80% wodzianu
hydrazyny (POCh), 2,4-pentadionu (Sigma-Aldrich), acetonitrylu (Chempur),
dimetylosulfotlenku (Reachim), 2-propanolu (Chempur) oraz tlenu (Multax).
Badania chromatograficzne przeprowadzono za pomocg aparatu firmy Shimadzu
LC 20A. Widma NMR probki rozpuszczonej w deuterowanym dimetylosulfotlenku
(D¢-DMSO) zarejestrowano w temperaturze 30°C za pomocg aparatu DRX 500
firmy Bruker. Badania DTA wykonano za pomocg aparatu Labsys firmy SETARAM.
Probke o masie ok. 10 mg umieszczano w otwartym tyglu platynowym i ogrzewa-
no z szybkoscig 5°C/min. Atmosfere pieca stanowil azot podawany z natezeniem
50 ml/min. Cieplo spalania mierzono za pomoca automatycznego kalorymetru
z izotermicznym plaszczem wodnym (KL-10, Precyzja Bydgoszcz), w standardo-
wej bombie kalorymetrycznej, wypelnionej tlenem pod ci$nieniem poczatkowym
2,0 MPa. Pojemno$¢ cieplna uktadu kalorymetrycznego, wyznaczona w warun-
kach identycznych do tych, jakie stosowano w pdzniejszych pomiarach, wynosita
13188+40 J/deg. Wrazliwo$¢ na tarcie wyznaczono za pomoca aparatu Petersa,
opierajac si¢ na normie PN-EN-13631-3, wykonujac 10 prob przy kazdym obcia-
zeniu stempla aparatu. W badaniach wrazliwosci na uderzenie, przeprowadzonych
na podstawie normy PN-EN 13631-4, stosowano kafar Kasta oraz mlot udarowy
o masie 5 kg, wykonano 10 préb dla kazdej wysokosci.

Syntez¢ DHTZ prowadzono w trzech etapach. W wyniku reakcji chlorowodorku
guanidyny z wodzianem hydrazyny otrzymywano chlorowodorek triaminoguani-
dyny, ktory nastepnie poddawano reakcji kondensacji z 2,4-pentadionem. Otrzy-
mana bis(dimetylopirazylo)dihydrotetrazyna byla utleniana gazowym tlenem do
bis(dimetylopirazylo)tetrazyny, ktdra, reagujac z wodzianem hydrazyny, dawata
3,6-dihydrazyno-1,2,4,5-tetrazyne.
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2.1. Synteza chlorowodorku triaminoguanidyny (TAG*HCI)

Chlorowodorek triaminoguanidyny otrzymywano w wyniku reakcji chloro-
wodorku guanidyny (Gu*HCI) z 80% wodzianem hydrazyny w §rodowisku 2-pro-
panolu. Schemat syntezy TAG*HCI przedstawiono na rysunku 1.
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Rys. 1. Schemat syntezy chlorowodorku triaminoguanidyny

Badano wplyw czasu reakcji na wydajnos$¢ powstawania TAG*HCL. W kolbie
kulistej o objetosci 500 cm” przygotowano zawiesing 30 g chlorowodorku guanidyny
w 150 cm’ 2-propanolu. Przy ciaggtym mieszaniu zawartosci kolby wkraplano 20 g
80% wodzianu hydrazyny. Po zakonczeniu wkraplania, ogrzewano mieszanine re-
akcyjna pod chlodnicg zwrotng. Po okreslonym czasie zawartos¢ kolby chlodzono,
wytracony bialy krystaliczny produkt odsgczano, przemywano zimnym 2-propa-
nolem i suszono w temperaturze 50°C. Wyniki optymalizacji syntezy TAG*HCI
przedstawiono w tabeli 1.

TABELA 1

Zestawienie ilo$ci reagentdw, czasu reakcji oraz wydajnosci otrzymywania TAG*HCI

Masa Masa | Objetos¢ Cuas reakcii Masa Wydajnosé
Lp. N,H,, |2-propanolu, ) TAG*HC], TAG*HC],
Gu*HCL, g 3 h o
g dm g %
1 2 6,6 15
2 4 11,0 25
30,0 20,0 0,15

3 6 21,1 48
4 12 43,0 98
5 1000,0 | 667,0 5,00 12 1434,6 98

Wykonano analiz¢ elementarng produktu uzyskanego w reakcji nr 4 (tab. 1),
wyniki przedstawiono w tabeli 2.
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TABELA 2
Teoretyczny, eksperymentalny i literaturowy sktad TAG*HCI
Zawarto$¢ masowa [%]
Wynik
C H N Cl
Teoretyczny 8,54 6,46 59,78 25,21
Badanie nr 1 8,61 6,58 59,72 25,18
Badanie nr 2 8,57 6,61 59,68 25,12
Srednia z badania 112 8,59 6,60 59,70 25,15
Literatura [4] 8,59 6,69 59,55 -

Temperatura topnienia otrzymanego TAG*HCI wynosita 230°C.

2.2. Otrzymywanie 3,6-bis(3,5-dimetylopirazylo)-1,2,4,5-tetrazyny (DMPT)

Dimetylopirazylotetrazyne otrzymywano w wyniku kondensacji chlorowodorku
triaminoguanidyny z 2,4-pentadionem w §rodowisku wodnym lub stosujac 2-pro-
panol jako rozpuszczalnik. Schemat syntezy DMPT przedstawiono na rysunku 2.

Przeprowadzono badania wplywu czasu reakcji i temperatury na wydajnos¢
reakcji kondensacji prowadzacej do powstania 3,6-bis(3,5-dimetylopirazylo)-1,2-
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Rys. 2. Schemat syntezy 3,6-bis(3,5-dimetylopirazylo)-1,2,4,5-tetrazyny
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dihydro-1,2,4,5-tetrazyny (DMPDHT). Nastepnie zbadano mozliwo$¢ odwodor-
nienia pierscienia tetrazynowego za pomocg gazowego tlenu. W kolbie kulistej
o objetosci 0,5 dm’ umieszczano 35,1 g TAG*HCI i 0,25 dm’ wody. Przy energicz-
nym mieszaniu wkraplano 25,1 g 2,4-pentadionu. 30 min po zakonczeniu wkra-
plania ogrzewano uklad do temperatury 80°C i kondycjonowano przez 2 godziny.
Nastepnie uklad chtodzono do temperatury otoczenia i mieszano przez 4-24 go-
dziny. Nie wydzielano DMPDHT z mieszaniny poreakcyjnej, za pomoca betkotki
wprowadzano do reaktora gazowy tlen pod ci$nieniem 1 atm przez 0,5-2 godzin.
Wytracony produkt koloru jasnorézowego odsaczano, przemywano zimng woda
i suszono w temperaturze 70°C. Wyniki badan przedstawiono w tabeli 3.

TABELA 3

Zestawienie ilosci substratow, czasu oraz wydajnosci reakeji otrzymywania DMPT (w wodzie)

Masa Masa Objetos¢ | Czas | Czaswprowa- | Masa | Wydajnosé

Lp. | TAG*HCl | pentadionu wody reakcji | dzaniatlenu | DMPT reakcji
(g] (g] [dm’] (h] (h] (g] (%]
1 0,5 6,2 18,5
2 4 1,0 7,9 23,0
3 2,0 7,9 23,0
4 6 9,7 28,8
5 35,1 25,1 0,25 8 9,9 29,3
6 12 10,2 30,4
7 16 1,0 10,7 31,7
8 18 8,3 24,7
9 24 8,2 24,3
10 140,4 100,4 0,90 16 42,9 31,8

Wykonano analize elementarng produktu uzyskanego w reakcji nr 7 (tab. 3),
wyniki przedstawiono w tabeli 4. Dostepna literatura nie podaje skladu elemen-
tarnego DMPT.

Przeprowadzono badania optymalizacyjne dla reakcji syntezy DMPT prowa-
dzonej w 2-propanolu, wyniki przedstawiono w tabeli 5.

Sktad elementarny produktu uzyskanego w reakeji nr 10 (tab. 5) byl tozsamy
ze skfadem probki z badania nr 7 (tab. 3).
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TABELA 4
Teoretyczny i eksperymentalny sktad DMPT
Zawarto$¢ masowa [%]
Wynik
C H N

Teoretyczny 53,32 5,22 41,46
Badanie nr 1 53,12 5,21 41,49
Badanie nr 2 53,25 5,29 41,53
Srednia z badania 12 53,19 5,25 41,51

TABELA 5

Zestawienie ilo$ci substratdw, czasu oraz wydajnosci reakcji otrzymywania DMPT (w 2-propanolu)

Masa Masa Objetosc Czas | Czaswprowa- | Masa | Wydajnoéé

Lp. | TAG*HCI | pentadionu | 2-propanolu | reakcji | dzaniatlenu | DMPT reakcji
(g] (g] [dm’] (h] (h] (g] (%]
1 0,5 9,1 27,0
2 4 1,0 9,7 28,8
3 2,0 9,7 28,8
4 6 10,3 30,5
5 35,1 25,1 0,25 8 11,1 32,9
6 12 18,7 55,4
7 16 1,0 20,8 61,7
8 18 22,9 68,2
9 24 25,3 75,1
10 140,4 100,4 1,0 16 101,8 75,5

2.3. Otrzymywanie 3,6-dihydrazyno-1,2,4,5-tetrazyny (DHTz)

Dihydrazynotetrazyne otrzymywano w wyniku reakcji DMPT z wodzianem
hydrazyny w srodowisku acetonitrylu. Schemat syntezy DHTZ przedstawiono na
rysunku 3.
Przeprowadzono badanie wplywu czasu kontaktu reagentéw na wydajno$é
otrzymywania DHTz. W kolbie kulistej o objetosci 0,5 dm® umieszczano zawiesine
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Rys. 3. Schemat syntezy 3,6-dihydrazyno-1,2,4,5-tetrazyny

7,1 g DMPT w 100 cm® acetonitrylu. Przy energicznym mieszaniu wkraplano do
reaktora 80% wodzian hydrazyny, a nastepnie mieszano w temperaturze 25°C przez
30-200 h. Wytracony ciemnoczerwony osad odsgczano, przemywano zimnym
acetonitrylem i suszono na powietrzu w temperaturze otoczenia. Wyniki badan
przedstawiono w tabeli 6.

TABELA 6
Wyniki badan wplywu czasu reakcji na wydajno$¢ powstawania DHTz
Lp. ];\;[\/elliﬁf Nzlb-ﬁ iS:IZ 0 %ll)_ﬁg);c Czas reakcji | Masa DHTz W}Sg;l;éé

] g [dm’] i e (%]
1 30 2,0 54,3
2 50 2,4 65,2
3 70 2,7 73,5
4 90 2,9 79,1
5 7,1 2,8 0,1 110 3,0 81,8
6 130 3,0 81,8
7 150 3,0 81,8
8 170 3,1 84,5
9 200 3,1 84,5

Prébke surowej DHTz o masie 2,4 g otrzymanej w reakcji nr 8 rozpuszczono
w 75 cm’® dimetylosulfotlenku, ogrzano do 40°C, kondycjonowano w tej tempera-
turze przez 15 min. Nastepnie do roztworu dodano 200 cm” etanolu. Wytracony
ciemnoczerwony osad odsaczono, przemyto zimnym etanolem i suszono na po-
wietrzu w temperaturze otoczenia. Uzyskano probke 2,2 g DHTz, ktéra poddano
badaniom strukturalnym.

Wykonano analize¢ produktu krystalizowanego z DMSO technika wysoko-
sprawnej chromatografii cieczowej (ang. high performance liquid chromatography,
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HPLC) z zastosowaniem kolumny wypelnionej zelem krzemionkowym z chemicz-
nie zwigzanymi na powierzchni grupami oktadecylowymi. Jako eluent stosowano
mieszaning acetonitryl-woda (50:50 v/v). Zastosowano detektor UV pracujacy przy
dhugosci fali wynoszacej 254 nm. Czas retencji DHTz wynosil w tych warunkach
1,02 minuty. Czysto$¢ produktu wynosita 97,7%.

Dla DHTz krystalizowanego z DMSO zarejestrowano widma "H i °C NMR,
ktdre przedstawiono na rysunkach 41 5.
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Rys. 4. Widmo "H NMR prébki DHTz
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Rys. 5. Widmo "*C NMR DHT:z
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Stosunek powierzchni pod sygnatami (w widmie protonowym) o przesunieciach
chemicznych 4,3 i 8,4 wynosit 4:2.
Wyniki analizy elementarnej DHTz przedstawiono w tabeli 7.

TABELA 7
Teoretyczny, eksperymentalny i literaturowy sktad DHTz
Zawarto$¢ masowa [%]
Wynik
C H N
Teoretyczny 16,90 4,26 78,84
Badanie nr 1 16,89 4,25 78,99
Badanie nr 2 16,92 4,24 78,91
Srednia z badania 112 16,91 4,25 78,95
Literatura [5] 16,79 4,23 79,05

Na rysunku 6 przedstawiono krzywa DTA zarejestrowang dla probki DHTz.
Temperatura ONSET rozkladu wynosita 150°C. Material roztozyt sie w 100%, po
badaniu w tyglu pomiarowym nie obserwowano stalej pozostatosci.

T €ez0

Sygnal DTA [jedn. umowne]

30 60 9 120 150 180 210 240 270 300

Temperatura [°C]

Rys. 6. Krzywa DTA prébki DHTz

Ciepto spalania dihydrazynotetrazyny wyznaczone w atmosferze tlenu wy-
nosito 3050 kJ/mol. Przyjmujac, ze spalanie DHTz w tlenie zachodzi zgodnie
z rébwnaniem (1):
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C,HeNg )t 0, (g~ 2 CO, @71 3H,0 ©7F 4N, (8 (1)

oraz ze entalpie tworzenia ditlenku wegla i wody sa réwne odpowiednio —
393,51 i -285,83 kJ/mol [6], obliczono standardowg entalpie tworzenia DHTz,
AHfO = 1405 kJ/mol. Wyznaczona eksperymentalnie wrazliwos$¢ na tarcie DHTz
wynosita 300 N, a na uderzenie 2,5 J.

3. Dyskusja wynikow i wnioski

Wygodnymi substratami do syntezy pierscienia tetrazynowego sa aminowe
pochodne guanidyny. W reakgji soli diaminoguanidyny i triaminoguanidyny
powstaje odpowiednio diaminotetrazyna oraz bis(dimetylopirazylo)tetrazyna.
Najefektywniejszym zwigzkiem wyjsciowym w procesie otrzymywania DHT?Z jest
jak sie wydaje syntezowany i wykorzystywany w niniejszej pracy chlorowodorek
triaminoguanidyny. Zastosowanie 2-propanolu jako srodowiska reakgcji chlo-
rowodorku guanidyny z wodzianem hydrazyny pozwolilo otrzyma¢ TAG*HCI
z wydajnoscig niemal teoretyczng. 2-propanol jest rozpuszczalnikiem bardziej
ekologicznym i mniej toksycznym w poréwnaniu z stosowanym w pracy Coburna
i wsp. dioksanem [4]. Wykazano, ze chlorowodorek triaminoguanidyny mozna
otrzymac, stosujac 80% roztwor wodny hydratu hydrazyny, ktéry jest bardziej
dostepny i bezpieczniejszy w uzyciu niz 100% hydrat hydrazyny [4] oraz uzywana
przez Marcusa [2] 95% hydrazyna.

Kondensacja chlorowodorku triaminoguanidyny z pentadionem w srodowisku
wodnym prowadzona przez 2 godziny w temperaturze 80°C oraz nastgpnie kon-
dycjonowanie mieszaniny reakcyjnej przez 16 godzin w temperaturze 25°C daje
bis(dimetylopirazylo)dihydrotetrazyne. Wprowadzanie do mieszaniny reakcyjne;j
gazowego tlenu przez 1 godzing pozwolito otrzyma¢ DMPT z sumaryczng wydaj-
noscig 31,8%. Wydajnos¢ reakcji otrzymywania bis(dimetylopirazylo)tetrazyny jest
mniejsza od literaturowej (82,5%), lecz zastosowanie tlenu pozwala wyeliminowa¢
z ciggu reakcyjnego toksyczny i korozyjny gaz, jakim jest tlenek azotu (II), stoso-
wany przez Coburna [4].

Prowadzenie kondensacji TAG*HCI z 2,4-pentadionem w $rodowisku 2-pro-
panolu pozwolito uzyska¢ DMPT z wydajnoscig ponad 75%. Ponaddwukrotny
wzrost wydajnosci w poréwnaniu z analogiczng reakcja prowadzong w srodowisku
wodnym pozwala przypuszcza¢, ze srodowisko mniej polarnego rozpuszczalnika,
jakim jest 2-propanol sprzyja powstawaniu DMPT. Momenty dipolowe utozsa-
miane z polarnoscia zwigzkéw wynosza dla wody i 2-propanolu odpowiednio 1,84
i 1,66 D [7]. Wydajno$¢ otrzymywania DMPT w §rodowisku wodnym podawana
przez Coburna wynosi 85,0% [4].
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Reakcje otrzymywania DHTz z DMPT i 80% hydratu hydrazyny prowadzono
w temperaturze otoczenia ze wzgledu na potencjalng wrazliwos¢ DHTz na bodzce
cieplne. Po 110 godzinach prowadzenia reakcji osiagni¢to wydajnos¢ produktu
réwng 84,5%, a dalsze wydluzanie czasu reakcji nie powodowato wzrostu wydajnosci
otrzymywania 3,6-dihydrazynotetrazyny. Otrzymanie DHTz w sposdb ilosciowy
wymaga najprawdopodobniej zastosowania 100% hydratu hydrazyny lub hydrazyny
bezwodnej [2]. Oczyszczanie produktu surowego poprzez rozpuszczenie w DMSO
i wytracenie etanolem prowadzi do otrzymania DHTz o czystosci wynoszacej 98%
(HPLC).

Badanie technikg magnetycznego rezonansu jadrowego 'H i >C w petni po-
twierdzilo przewidywang strukture symetrycznej dihydrazynotetrazyny. Widmo
protonowe zawiera dwa sygnaty o przesunieciu chemicznym réwnym 4,3 (-NH,)
i8,4 (-NH-) ppm i wzajemnym stosunku powierzchni sygnaléw wynoszacym 4:2.
Obserwowane s3 réwniez sygnaly od rozpuszczalnika (DMSO), wody i wzorca
przesunigcia chemicznego (TMS). W widmie weglowym DHTz, zgodnie z przewi-
dywaniami, wystepuje tylko jeden sygnal pochodzacy od produktu o przesunieciu
chemicznym réwnym 163,1 ppm. Sktad jakosciowy DHTz potwierdzono, wykonujac
analize elementarng produktu oczyszczonego, a jej wyniki byty zgodne z danymi
literaturowymi.

Temperatura ONSET egzotermicznego rozkladu DHTz wyznaczona podczas
badania technika réznicowej analizy termicznej wynosita 150°C, a jej wartos¢
jest zgodna z danymi literaturowymi [8]. Na termogramie poza ostrym pikiem
rozkladu charakterystycznym dla materialéow wysokoenergetycznych, nie obser-
wowano zadnych innych efektéw cieplnych, a po badaniu w tyglu pomiarowym
nie obserwowano zadnych statych pozostatosci, co dodatkowo potwierdza wysoka
czysto$¢ otrzymanego zwiazku.

Kalorymetrycznie wyznaczone cieplo spalania DHTz w atmosferze tlenu wynosi
3050 kJ/mol i jest to jedno z najwyzszych znanych ciepel spalania materiatéw wy-
sokoenergetycznych (HMX 2764 kJ/mol [9], HNIW 3649 kJ/mol [10]). Obliczona
standardowa entalpia tworzenia DHTz wynosi 1405 kJ/mol. W literaturze znaleziono
tylko jedng warto$¢ entalpii tworzenia zwigzku i wynosi ona 530 kJ/mol [8]. Obli-
czona entalpia tworzenia DHTz zgodnie z empiryczng zasada, wedlug ktérej nalezy
przyjac¢ 43,1 kJ/atom wynosi dla dihydrazynotetrazyny 520 kJ/mol. Niewielka roznica
pomiedzy wartoscig oszacowang teoretycznie a t3 podang przez Talawara pozwala
przypuszczaé, ze ta druga jest rowniez wynikiem rozwazan teoretycznych.

DHTz wykazuje wrazliwos¢ na tarcie (300 N) na poziomie flegmatyzowanych
silnych materialéw wybuchowych takich jak heksogen (RDX) stosowany masowo
w technice wojskowej [11]. Wrazliwos$¢ na uderzenie dihydrazynotetrazyny (2,5])
plasuje si¢ na poziomie krystalicznego tetraazotanu pentaerytrytu (PETN) wiec
nalezy go uznac za material wrazliwy i podczas pracy z nim zachowywac szcze-
g6lng ostroznos¢.
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Zmodyfikowana metoda syntezy dihydrazynotetrazyny przedstawiona w pre-
zentowanej pracy pozwala na otrzymywanie DHTZ o duzej czystosci (98%) z wysoka
sumaryczng wydajnoscia (62%). Proponowana $ciezka syntezy pozwala unikna¢
stosowanych dotychczas drogich i niebezpiecznych zwigzkéw chemicznych jak
tlenek azotu (II) i bezwodna hydrazyna. Wszystkie kluczowe dla procesu operacje
prowadzone s3 pod ci$nieniem atmosferycznym w temperaturze otoczenia. Pre-
zentowana metoda moze by¢ z powodzeniem stosowana do syntezy DHTZz w skali
wielkolaboratoryjne;j.

Praca naukowa finansowana ze §rodkéw na nauke w latach 2008-2011 jako projekt badawczy
nr O N204-000834.
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M. SZALA, L. SZYMANCZYK, R. DZIURA

Synthesis and characterization of 3,6-dihydrazinotetrazine

Abstract. In this paper we reported the synthesis of 3,6-dihydrazinotetrazine (DHTz) by a method
described in literature. In next step, original modifications of synthesis methods leading do maximization
of product yield are presented. Intermediate products are characterized by elemental analysis. Final
product was characterized by 'H and *C NMR spectroscopy and elemental analysis was conducted.
Heat of combustion was measured and standard enthalpy of formation was calculated. Impact and
friction sensitivity of DHTZz was examined.
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