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- El presente invento se refiere a un proc?d?miento
me jorado paré preparar floroglucinél a partir de 2,4, 6~-tri-
nitrotolueno (TNT) desensibilizado, cgncretamente g partir
de soluciones de INT desensibilizados, 1o que psrmite la fa-
bricacidn a gran escala.

Ia desensibilizacidn se entiende que significa en

" la presente memoria la minimizacidén de la sensibilidad de un
compuesto explosivo al calor y al choque sin perjudicar la
fuerza explosiva del compuesto., EL fin de la desensibiliza-
cidn es una manipulacidn segura del compuesto explosivo., )

Ia desensibilizacién de los compuestos explogivos,
espec;almente_muy 9xplosivos, es ya conocida, Urbangki y
Galas, por ejemplo, mencionan en C, r. 209 (1939) 558“1?4362
cidn‘de liqui@os no explosivos, tales como éloroforﬁo;!n;hey
tano, acetona, HZO ¥ glicerina, mientras que la memoria. de
1la patente francesa 863.154 describe como puede dismiﬁgirse
la sensibilidad al choque de los compuestos éxplosivos,vin-
cluyendo TNT; mezclando o env?lviendo el compuesto explosivd
con un material cereo o graso, tal como cera de parafina o
un estearato. Ias memorias de las patentes francesas.
2,102,642 y 2,102,815 describen un procedimiento de déSqnsi—
bilizacidn en el que el compuesto explosivo granular se en-
vuelve con una capa de cera natural o sintética de la que el
punto de fusiéh varia preferiblemente éntre 602 y ;290. '

También la solicitud de patente alemana 2.308.430,
publicada para ingpeccién pdblica, se refiere a un modo de
desensibilizacidén, en el que la sustancia muy explosiva gra-
nlar se reviste con una capa de cera; pero & continuacidn

los granos asi revestidos se secan y templan subsiguientemen
te.
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- Ia solicitud de patente alemana 2.;49.640; publi-
cada para inspeccidn pd@lioa, cita los m9ﬁo~,_di~, y tfi—ni—
troderivados de benceno, tolueno, xileno, etc, como ejemplos
de agentes desensibilizantes para compuestos explosivgs,ge—
latinosos. En otras palabras: en la presente memoria, el
propio TNT se propone, como un agente desensibilizante.

Todos los métodos de desensibilizacidn antes men—
cionadog tienen la degventaja de gue el efecto degensibili-
zante es insuficiente? como se demostrard adicionalmente a
continuacidn, Ademés; en aquellos métodos de desensibiliza-
¢idn solo se ha considerado la aplicacidn del compuesto de-
sensib;lizado como un explosivo., En dichos casos la presen-
cia de, o el envolvimiento con una cantidad comparatiﬁéh?nte
pequefia de una sustenoia inerte no es inconveniente, -Sin
embargo, en el presente caso, en el que se emplea TNT cb@o
material de partida para la preparacidn de floroglueiﬁbi} 1z
presencia de sustancias iner?es 0 el envolvimiento con capag
de cera s muy inconveniente, porque éstags deben eliminarse
antes, perdiéndose por tanto el efécto desensibilizante.al
mismo ‘tiempo. -‘L

Segén el presente invento 1a etapa de desensibili-
zacidn del INT del procedimiento del invento no preseﬁﬁa;los
inconvenientes éntes mencionados,

Segin el presente invento se desensibiliza el TNT
explosivo; preparando una solucidn de TNT en deido sulfurico
fumante del que la concentracién (= cantidad de S03 disuelto
en é1) que puede variar de 10 a 40% (en peso).

Aungue se desens;biliza cada gramo de TNT disueltd
en dcido sulfirico fumante, naturalmente-la'desensibiliza—

cidn es sélo de alguna importancia prdetica, si al menos se
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—ha disuelto una cierta cantidad de TNI, En el presente in-
vento, se elige una cantidad de 80 g por litro de deido sul
furico fumante al 10% como limite inferior prdetico. EL 1i
mite super;or se determina por el grado deseado de desensi-
bilizacién,'cuanto nmds TNT se disuelve; mis rdpidamente se
geparard por cristalizacidn el TNT de 12 solucidn = y el

" INT cristalizado ya no estd en un estado desensibilizado.
Como limite superior se elige una cantidad de 600 g, de TNT
por litro de deido sulfiérico fumante sl 40%.

Es venfajoso comenzer a partir del deido sulfdricg
fumante comercialmente disponible en elAque se han disuelto
20 a 25% en peso de SO (abreviando: dcido sulfirico fuman-
te al 20-25%) y preferiblemente la cantidad de TNT que ha dg
disolverse) varia de 320 a 500, mis particularmente de,kOO
a 480 g por litro de dcido sulfirico fumante, '

Cuando se almacena una solucidn dé 480 g de TNT
por litro de doido sulfdrico fumante al 20-25% durante 5 x
24 horas a 02C, -~ el INT no se separa por cristalizaci6n,
incluso si la solucidn se inyecta con INT cristalino;;4'

En una solucidn de 400 g de TNT por litro de ééidc
sulfirico fumante al 20-25%, ni siquiera ocurrird la 6riéta-
lizacidn a -102C después de que la solucidn se deje réﬁééar
durante 5 x 24 horas, ni cuandc se afinden cristales de siem
bra de INT & esta solucidn,

Bl efecto de desensibilizacidn del deido sulfirieo
fumante, asi como el de otros medios desensibilizantes, so-
bre la explosividad del INT cuando se somete & chogue, fricd
cidn y calor, es evidente de los resultados de medida mostra
dos en la Tabla, Ios valores de la sensibilidad al chogue,

friceidn y calor se han determinado de acuerdo con los méto]
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—dog establecidos aplicados para definir las clases de mate—
riales peligrbsos para el transporte de sustancias peligrb-
sas, ©Se supone que dichos métodos son conocidos por los ex-
pertos en la téenica. Ia Tabla también incluye los requeri-
mientos que el TNT desensibilizado debe cumplir con el fin
de que haya sido desensibilizado tal como pare quedar com-
'prendido dentro de la clase a la que son aplicables las regu
laciones de transporte para sustancigs que implican peligro
de explosidn.
Tabla

Sensibilidad Sensibilidad Sensibilidad

al choque a la friccion gl calor
q? (en Kg—fuenﬁ (en mm) .
INT puro ‘ 2,4 > 36 5 a‘80:
Requerimientos en las
regulaclones de trans , g 36 <1 -
‘porte para las sustan 7 e
ciasg pellgrosas.
TNT/polvo de talco o
»/p 80/20 2,5 > 36 486 .
70/30 3 > 36 2%
TNT/cera de parafina , T
»/p 80/20 3,9 > 36 3.,
70/30 : 6,3 7 36 1,5,
60/40 7,3 > 36 2
40/60 - > 36 >1
INT/cera de Nibren™ '
p/p 80/20 9,4 » 36 3
TNT/tierra de diztomeas -
p/p 80/20 - - 2
TNT/écido sulfirico fu- '
mante al 20%
600 g/1. > 120 7 36 < 1
*Nibrep = Mezcla de\ﬁetracloronaftaleno
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- De la Tabla se deduce que respecto a su sensibili-
dad al calor, el INT es desensibilizado apropiadamente-con
tierra de diatomeas pero, por otro lado, se hace mds sensi-
ble al choque, mientras que con cera de paréfina es posible,
verdaderamente satisfacer los requerimientos respecto a la
sensibilidad al choque pero no respecto & la sensibilidad al
‘ealor. Ninguno de los medios de desensibilizacidn, polvo de
talco, cera de parafina, cera Nibren o tierra de diatomeas,
es capaz de desensibilizar el TNT en un grado suficiente.

Is Tabla muestra el efecto de desensibilizacidn so
berbio del dcido sulfirico fumante; con un litro de decido
sulfirico fumante al 20% es posible desensibilizar 60Q»é'de
TNT de modo que pierda su naturaleza de ser un compuesﬁ@‘ex~
plosive peligroso, .

Aunque puede también degensibilizarse el TINT disol]
viéndolo en dcido sulfirico concentrado (és decir, gue sea
como mdximo el 100%), esto no tiene un valor prdetico dehido
a la solubilidad demasiado baja del INT en deido sulfdrico
concentrado.

Is humectacidn del TNT con dc¢ido sulfurico concen-
trado tiene un efecto de desensibilizacidn insuficiente. Al
ensayar la sensgibilidad al calor de, por ejemplo, las-meéclas
de 1000 g de TNT con 250 & 1000 ml de dcido sulfirico concen
trado se obtienen valores que exceden 1 mm,

Sin embargo, en vista del hecho de que, en generall,
én particular para compuestos explogivos peligrosos tales
como el TNT, las regulaciones de seguridad y ambientales se
hacen cada dfa wds y mds estrictas, es evidente 1la importan-
-cia del procedimiepto»de desensibilizacidn encontrado. Ia

desensibilizacidn ahora encontrada tiene consecuencias consi
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—derables para el almacenamiento, transporte, manipulacién y
tratamiento del TNT, Gracias a la desensibilizacidn el TNT

puede ahora almacenarse en zonas y edificios, y de modos que

puesto explosivo, Por ejemplo, cuando el TNT esgtd presente

en un estado disuelto, puede almacenarse en depdsitos y bom-
‘bearse. Al transporte se aplica que si el TNT se ha desensil

bilizado de acuerdo con el invento, el traslado puede efec~
tuarse por camiones cisterna, en cuyo caso el transporte se
situa en otra clase de materiales menos péligrosos, con to=
dag sus ventajas pertinentes. '

_ Como las soluciones de TNT en deido sulfdripo:fu-
mante al 10% y superiores son nuevas, el invento en viété de
su importancia como se ha sefialado antes, también se ﬁi;ige
a esta clase de soluciones. En consecuencia, el inventb-tag
bién se refiere & soluciones de TNT en deido sulfdrics.-muy
fuerte, en las que por litro de dcido sulfirico fumante,
cuya concentracidn puede variar de 10 a 40%, estdn disueltos
al menos 80 y a lo sumo 600 g de TNT, dependiendo 1a cééti—
dad de la concentracidn elegida para el deido sulf&r;ééifu~
mante, Se prefieren soluciones que contienen al meno$j3é0
gy a lo sumo 500 g, mdis particularmente 400 a 480 g de-INT

por litro de deido sulfdrico fumante de 20-25%,
Ia solucidén de TNT desensibilizado, constituida

por TNT disuelto en dcido sulfiirico concentrado, se convier-
te por oxidacidn en 4cido 2,4,6~trinitrobenzoico, dicho dei-
do se reduce a deido 2,4,6-triaminobenzoico que a su vez se

hidroliza y descarboxila con lo que'se obtiene el florogluci

n010 .
Ias ventajag resultantes son muchas, tales como:
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-~ transporte fdcil desde el taller al recipiente de regccidn
- la disolucidn previa del TNT en dcido sﬁlfﬁrico ya no es
necesaria,
- hasta el procedimiento de reaccidn el TNT egtd en estado
desensibilizado,

- ahorro de energia y ganancia de tiempo.
' E1l shorro de energia y la ganancia del tiempo rea-
lizados son debidos al hecho de que la conversién por oxida-
cidn en dcido trinitrobenzoico ocurre en un medio de deido
sulfirico menor del 100%, de modo que las soluciones de TNT
de acuerdo con el invento deben diluirse. El calor despren-
dido en este procedimiento puede servir como el calorkdq
reaccidn necesario para la etapa de oxidacidn.

En otras palabras: se omite la etapa de célenfé—
miento, gandndose as{ energia y tiempo. '

E1l éjemplo siguiente sirve para ilustrar el inven-
to. ' ‘

250 ml de deido sulfirico fumante, que contenia
20% en peso de S03 (oleum 20%), se someten a agitaci6ﬁ mien-
tras se protegen de modo estanco contra la humedad, A esta
solucidn se afiaden porciones de 100 g de TNT en formé'de es-
camas a temperatura ambiente, Se continua la agitaci3n>ﬁas-
te que se ha disuelto todo el TNT, '
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Los puntos de invencidn propia y nueva que se pre-
gentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de
Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los que se recogen
en las reivindicaciones siguientes:

l2,~ Procedimiento mejorado para fabricar floro-

glucinol a partir de 2,4,6~trinitrotoluenc, que comprende

somete a oxidacién que da lugar a écido.2;4,6-trinitrobenzoi
co, el cual se reduce a deido 2,4,6-triaminobenzoico que a
su vez se hidroliza 'y descarboxila para proporcionar ellflOA
roglueinol, en el que la mejora comprende emplear como-sb;g
cibn de 2,4,6-trinitrotolueno de partida, una que consiste
en 2,4,6-trinitrotolueno disuelto en gcido sulfirico foman~
te (oleum) cuya concentracién puede variar entre 10 ¥ 40%
en peso, _ Aq %

28,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 18,
caracterizado porque la solucidn de 2,4,6—trinitrotoiuéﬁb
contiene 80 y como mdximo 600 gramos de 2,4,6—trinitr§%qiug
no por litro de deido sulfirico fumante, dependiendo‘lé'ban-
tidad de 1a concentracidn elegide para el deido swlfdrico
fumante, _

38,~- Procedimiento de acuerdo con la reivindica-
cidn 18, caracterizado porque la solucidén contiene al menos
320 y como mdximo 500 gramos de 2,4,6-trinitrotolueno por
litro de deido sulfdrico fumante del 20-25%,

48,~ Procedimiento de acuerdo con cualquiera de
las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque la

solucidn de 2,4,6~trinitrotolueno contiene al menos 400 y
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—como mfximo 480 g de trinitrotolueno por litro de decido sul-
furico fumante del 20 - 25%, _
58,~ "PROCEDIMIENTO MEJORADO PARA FABRICAR FLOROH
GLUCINOL",
Tal y como se ha descrito en la Memoria que antecg
de, con los fines que se han especificado.
Esta Memoria consta de nueve hojas escritas a md-
quina por una sola cara, '
Medrid, 70.FE.1980
P4, '

Albe jzgluty
Por Pod
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