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El presente invento se re fie re  a un procedimiento 

mejorado para preparar florog lu cinol a partir de 2 , 4 , 6- t r i -  

nitrotolueno (TNT) desensibilizado, concretamente a partir 

de soluciones de TNT desensibilizados, lo  que permite la  fa ­

bricación a gran escala.

La desensibilización se entiende que s ign ifica  en 

la  presente memoria la  minimización de la  sensibilidad de ur 

compuesto explosivo a l calor y a l  choque sin perjudicar la  

fuerza explosiva del compuesto. El f in  de la  desensibiliza­

ción es una manipulación segura del compuesto explosivo.

La desensibilización de los compuestos explosivos, 

especialmente muy explosivos, es ya conocida. Urbanski y 

Galas, por ejemplo, mencionan en C. r .  209 (1939) 558 la  adi 

ción de líquidos no explosivos, ta les como cloroformo, -a-he]: 

taño, acetona, HgO y g licerina , mientras que la  memoria, de 

la  patente francesa 863.154 describe como puede disminuirse 

la  sensibilidad a l choque de los compuestos explosivos, in­

cluyendo TNT, mezclando o envolviendo e l  compuesto explosivo 

con un material cereo o graso, ta l como cera de parafina o 

un estearato. Las memorias de las patentes francesas 

2.102.642 y 2 . 102.815 describen un procedimiento de desensi­

b iliza c ión  en e l  que e l  compuesto explosivo granular se en­

vuelve con una capa de cera natural o s in tética  de la  que el 

punto de fusión varía preferiblemente entre 60s y 728C.

También la  so lic itu d  de patente alemana 2.308.430, 

publicada para inspección pública, se re fie re  a un modo de 

desensibilización, en e l  que la  sustancia muy explosiva gra­

nular se rev is te  con una capa de cera, pero a continuación 

los  granos a s í revestidos se secan y templan súbsiguientemeu 

te .
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La so lic itad  de patente alemana 2.349.640, publi­

cada para inspección pública, c ita  los  mono-, d i-, y tr i-n i-  

troderivados de benceno, tolueno, xileno, etc, como ejemplos 

de agentes desensibilizantes para compuestos explosivos ge­

latinosos. En otras palabras: en la  presente memoria, e l  

propio TNT se propone, como un agente desensibilizante.

Todos los métodos de desensibilización antes men­

cionados tienen la  desventaja de que e l  efecto desensib ili­

zante es insu ficiente, como se demostrará adicionalmente a 

continuación. Además, en aquellos métodos de desensibiliza­

ción solo se ha considerado la  aplicación del compuesto de­

sensibilizado como un explosivo. En dichos casos la  presen­

cia de, o e l  envolvimiento con una cantidad comparativainente 

pequeña de una sustancia inerte no es inconveniente. Sin 

embargo, en e l  presente caso, en e l  que se emplea TNT como 

material de partida para la  preparación de flo ro g lu c ia o í, la 

presencia de sustancias inertes o e l  envolvimiento con capas 

de cera .es muy inconveniente, porque éstas deben eliminarse 

antes, perdiéndose por tanto e l  efecto desensibilizante a l  

mismo tiempo.

Según e l  presente invento la  etapa de desensib ili­

zación del TNT del procedimiento del invento no presenta los 

inconvenientes antes mencionados.

Según e l presente invento se desensibiliza e l  TNT 

explosivo, preparando una solución de TNT en ácido sulfúrico 

fumante del que la  concentración (= cantidad de SO3 disuelto 

en é l )  que puede varia r de 10 a 40% (en peso).

Aunque se desensibiliza cada gramo de TNT disueltc 

en ácido sulfúrico fumante, naturalmente la  desensibiliza­

ción es sólo de alguna importancia práctica, s i a l menos se

/
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ha. disuelto una c ierta  cantidad de TNT. En e l presente in­

vento, se e lig e  una cantidad de 80 g por l i t r o  de ácido sul 

fúrico fumante a l 10% como lím ite in fe r io r  práctico. El l í  

mito superior se determina por e l grado deseado de desensi­

b ilizac ión , cuanto más TNT se disuelve, más rápidamente se 

separará por c r is ta liza c ión  e l  TNT de la  solución -  y e l  

TNT crista lizado ya no está en un estado desensibilizado. 

Como lím ite  superior se e lig e  una cantidad de 600 g. de TNT 

por l i t r o  de ácido sulfúrico fumante a l  40%.

Es ventajoso comenzar a p a rtir  del ácido sulfúricc 

fumante comercialmente disponible en e l que se han disuelto 

20 a 25% en peso de SÔ  (abreviando: ácido sulfúrico fuman­

te a l  20-25%) y preferiblemente la  cantidad de TNT que ha de 

d iso lverse) varía de 320 a 500, más particularmente de 400 

a 480 g por l i t r o  de ácido sulfúrico fumante.

Cuando se almacena una solución de 480 g de, TNT 

por l i t r o  de ácido sulfúrico fumante a l  20-25% durante 5. x 

24 horas a OBC, —  e l  TNT no se separa por crista lización , 

incluso s i la  solución se inyecta con TNT crista lino .

En una solución de 400 g de TNT por l i t r o  de ácidc 

sulfúrico fumante a l 20-25%, n i siquiera ocurrirá la  cris ta ­

liza c ión  a - 10BC después de que la  solución se deje reposar 

durante 5 x 24 horas, n i cuando se anaden crista les  de siem­

bra de TNT a esta solución.

El efecto de desensibilización del ácido sulfúricc 

fumante, a s í como e l de otros medios desensibilizantes, so­

bre la  expíosividad del TNT cuando se somete'a choque, f r i c ­

ción y calor, es evidente de los resultados de medida mostrs 

dos en la  Tabla. Los valores de la  sensibilidad a l choque, 

fr ic c ión  y calor se han determinado de acuerdo con los méto-
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-dos establecidos aplicados para d e fin ir  las clases de mate­

r ia le s  peligrosos para e l  transporte de sustancias peligro­

sas. Se supone que dichos métodos son conocidos por lo s  ex­

pertos en la  técnica. La Tabla también incluye los  requeri­

mientos que e l  TNT desensibilizado debe cumplir con e l  f in  

de que haya sido desensibil.izado ta l como para quedar com­

prendido dentro de la  clase a la  que son aplicables las regu 

laciones de transporte para sustancias que implican peligro 

de explosión.

Tabla

Sensibilidad Sensibilidad Sensibilidad 
a l choque a la  fricción a l calor 
(en Kgm) (en Kg-fuer) (en mm) .

TNT puro 2,4 > 36 5 a' 8/

Requerimientos en las 
regulaciones de trans y e 
porte para las sustañ  ̂
cías peligrosas. "*

TNT/polvo de talco

p/p 80/20 2,5 > 36 4 a- 6 - -
70/30 3 > 36 2

TNT/cera de parafina 
p/p 80/20 3,9 > 36 3/. Y.

70/30 6,3 y 36
60/40 7,3 > 36 2
40/60 y 36 > 1

TNT/cera de Nibren^
p/p 80/20 9,4 >36 3

TNT/tierra de diatomeas
p/p 80/20 2

60/40 0,5 - 0

TNT/ácido sulfúrico fu­
mante a l 20%
600 g/L. > 120 > 36 < 1

Nibren = Mezcla de tetracloronaftaleno
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De la  Tabla se deduce que respecto a su sen s ib ili­

dad a l  calor, e l  TNT es desensibilizado apropiadamente con 

t ie rra  de diatomeas pero, por otro lado, se hace más sensi­

b le a l choque, mientras que con cera de parafina es posible, 

verdaderamente satisfacer los  requerimientos respecto a la  

sensibilidad a l choque pero no respecto a la  sensibilidad a l 

calor. Ninguno de los medios de desensibilización, polvo de 

ta lco, cera de parafina, cera Nibren o tie rra  de diatomeas, 

es capaz de desensib ilizar .el TNT en un grado su ficiente.

La Tabla muestra e l efecto de desensibilización so 

berbio del ácido sulfúrico fumante; con un l i t r o  de ácido 

sulfúrico fumante a l 20% es posible desensibilizar 600 g de 

TNT de modo que pierda su naturaleza de ser un compuesto ex­

plosivo peligroso. "

Aunque puede tambián desensibilizarse e l TNT d iso l 

vióndolo en ácido sulfúrico concentrado (es decir, que sea 

como máximo e l 100%), esto no tiene un valor práctico debido 

a la  solubilidad demasiado baja del TNT en ácido sulfúrico 

concentrado.

La humectación del TNT con ácido sulfúrico concen­

trado tiene un efecto de desensibilización insuficiente. A l 

ensayar la  sensibilidad a l  calor de, por ejemplo, las mezclas 

de 1000 g de TNT con 250 a 1000 mi de ácido sulfúrico concen 

trado se obtienen valores que exceden 1 mm.

Sin embargo, en v is ta  del hecho de que, en general, 

en particu lar para compuestos explosivos peligrosos ta les 

como e l TNT, las regulaciones de seguridad y ambientales se 

hacen cada día más y más estrictas, es evidente la  importan­

cia  del procedimiento de desensibilización encontrado. La 

desensibilización ahora encontrada tiene consecuencias consi
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-derables para e l almacenamiento, transporte, manipulación y 

tratamiento del TNT. Gracias a la  desensibilización e l  TNT 

puede ahora almacenarse en zonas y ed ific io s , y de modos que, 

por regla  general, son inaceptables para e l TNT como un com­

puesto explosivo. Por ejemplo, cuando e l TNT está presente 

en un estado disuelto, puede almacenarse en depósitos y bom­

bearse. A l transporte se aplica que s i e l TNT se ha desensi 

b ilizado de acuerdo con e l invento, e l  traslado puede efec­

tuarse por camiones cisterna, en cuyo caso e l transporte se 

sitúa en otra clase de materiales menos peligrosos, con to ­

das sus ventajas pertinentes.

Como las soluciones de TNT en ácido sulfúrico fu­

mante a l 10% y superiores son nuevas, e l  invento en v is ta  de 

su importancia como se ha seSalado antes, también se d ir ige  

a esta clase de soluciones. En consecuencia, e l  invento tam 

bién se re fie re  a soluciones de TNT en ácido sulfúricó* muy 

fuerte, en las que por l i t r o  de ácido sulfúrico fumante, 

cuya concentración puede variar de 10 a 40%, están disueltos 

a l menos 80 y a lo  sumo 600 g de TNT, dependiendo la  canti­

dad de la  concentración elegida para e l  ácido sulfúrico^ fu ­

mante. Se prefieren soluciones que contienen a l  menos 3*20 

g y a lo  sumo 500 g, más particularmente 400 a 480 g de'TNT 

por l i t r o  de ácido sulfúrico fumante de 20-25%.

La solución de TNT desensibilizado, constituida 

por TNT disuelto en ácido sulfúrico concentrado, se convier­

te por oxidación en ácido 2 , 4 , 6-trin itrobenzoico, dicho ác i­

do se reduce a ácido 2 , 4 , 6-triaminobenzoico que a su vez se 

h idro liza  y descarboxila con lo  que se obtiene e l flo rog lu c i 

nol. \

Las ventajas resultantes son muchas, ta les como:
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- -  transporte fá c i l  desde e l  ta l le r  a l recip iente de reacción,

-  la  disolución previa del TNT en ácido sulfúrico ya no es 

necesaria,

-  hasta e l  procedimiento de reacción e l TNT está en estado 

desensibilizado,

-  ahorro de energía y ganancia de tiempo.

El ahorro de energía y la  ganancia del tiempo rea­

lizados son debidos a l hecho de que la  conversión por oxida­

ción en ácido trin itrobenzoico ocurre en un medio de ácido 

sulfúrico menor del 100%, de modo que las  soluciones de TNT 

de acuerdo con e l invento deben d ilu irse . El calor despren­

dido en este procedimiento puede serv ir como e l calor de 

reacción necesario para la  etapa de oxidación. -

En otras palabras: se omite la  etapa de calenta­

miento, ganándose a s í energía y tiempo.

El ejemplo siguiente sirve para ilu strar e l  inven­

to .

250 mi de ácido sulfúrico fumante, que contenía 

20% en peso de SÔ  (oleum 20%), se someten a agitación mien­

tras se protegen de modo estanco contra la  humedad. A esta 

solución se añaden porciones de 100 g de TNT en forma de es­

camas a temperatura ambiente. Se continua la  agitación has­

ta que se ha disuelto todo e l  TNT.

07020
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invención propia y nueva que se pre­

sentan para que sean objeto de esta so lic itud  de Patente de 

Invención en España, por VEINTE años, son los  que se recoger 

en las reivindicaciones siguientes:

13.- Procedimiento mejorado para fabricar f lo ro -  

glucinol a pa rtir  de 2 ,4 ,6-trin itroto lu eno , que comprende 

preparar una solución de 2 , 4 , 6-trin itroto lueno, la  cual se 

somete a oxidación que da lugar a ácido 2 , 4 , 6-trin itrobenzoj 

co, e l  oual se reduce a ácido 2 , 4 , 6-triaminobenzoico que a 

su vez se h idroliza  y descarboxila para proporcionar e l  flo -  

roglucinol, en e l que la  mejora comprende emplear como-solu 

ción de 2 ,4 ,6-trin itrotolueno de partida, una que consiste 

en 2 , 4 , 6-trin itroto lueno disuelto en ácido sulfúrico fuman­

te (oleum) cuya concentración puede varia r entre 10 y .40% 

en peso.

23.- Procedimiento según la  reivindicación 13, 

caracterizado porque la  solución de 2 , 4 , 6-trin itroto lueno 

contiene 80 y como máximo 600 gramos de 2 , 4 , 6-tr in itró tó Íu e  

no por l i t r o  de ácido sulfúrico fumante, dependiendo la  can­

tidad de la  concentración elegida para e l ácido sulfúrico 

fumante.

33.- Procedimiento de acuerdo con la  re iv ind ica­

ción 1§, caracterizado porque la  solución contiene a l menos 

320 y como máximo 500 gramos de 2 , 4 , 6-trin itroto lueno por 

l i t r o  de ácido sulfúrico fumante del 20- 25%.

43.- Procedimiento de acuerdo con cualquiera de 

las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque la  

solución de 2 , 4 , 6-trin itroto lueno contiene a l  menos 400 y
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-como máximo 480 g de trin itrotolueno por l i t r o  de. ácido sul 

fú rico  fumante del 20 -  25%.

5a .-  "PROCEDIMIENTO MEJORADO PARA FABRICAR FL0R0-

GLUCINOL".

Tal y como se ha descrito en la  Memoria que antece 

de, con los fin es que se han especificado.

Esta Memoria consta de nueve hojas escritas a má­

quina por una sola cara.

M u r í a ,  20.fE3.19S"
P.A.

Hoja nftm. Q

AtbarM
Por Poden
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