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@Resumen:

Soporte para la deteccion de Triperdxido de triacetona
(TATP) y Procedimiento de fabricacion del mismo.

Soporte para la deteccién de triperéxido de triacetona
(TATP) practico y de facil que comprende una base
laminar de vidrio, una capa de polidimetilsiloxano
(PDMS), una capa de particulas de silice y un
compuesto naftaleno-1,8-dicarboxilmonoimida de
deteccion de TATP. Procedimiento para la fabricacion
del soporte con las siguientes etapas: provisién de
una base laminar de vidrio, limpieza con etanol, gas
limpio y seco a un recubridor por centrifugacion,
deposicién sobre la base laminar de vidrio de PDMS,
introduccién de la base laminar de vidrio con PDMS
en el recubridor por centrifugacion, actuacion del
recubridor por centrifugacion en vacio, deposicion de
la capa de particulas de silice, curado en horno,
adsorcion del compuesto naftaleno-1,8-
dicarboxilmonoimida sobre la capa de silice.
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DESCRIPCION

SOPORTE PARA LA DETECCION DE TRIPEROXIDO DE TRIACETONA (TATP) Y
PROCEDIMIENTO DE FABRICACION DEL MISMO

CAMPO TECNICO DE LA INVENCION

La presente invencion se engloba en el campo de la deteccién de agentes oxidantes,

en concreto, explosivos oxidantes como el triperéxido de triacetona (TATP).

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

El triperoxido de triacetona (TATP) es un poderoso explosivo de facil preparacion y
dificil rastreo por parte de los perros detectores de explosivos que se sintetiza
directamente a partir de materiales de partida facilmente disponibles, por lo que se
utiliza frecuentemente en la preparacion de los denominados artefactos explosivos
improvisados (IED, segun sus siglas en inglés para “Improvised Explosive Device”).
Sublima facilmente a temperatura ambiente, pero, debido a la falta de grupos nitro
aromaticos, su presencia en la fase de vapor no se detecta mediante el uso de
métodos comunes para explosivos. Para la deteccion de TATP, los métodos mas
comunes son la espectrometria de masas, la espectrometria de movilidad i6nica y la
espectroscopia multifoténica. Existen métodos opcionales que emplean cadenas de
nanosensores modificados quimicamente basados en dispositivos nanoeléctricos que
han supuesto un avance en la deteccion discriminada de especies explosivas, aunque
se trata de una metodologia compleja. En cuanto a metodologias mas simples, existen
métodos Opticos portatiles basados en cadenas de sensores colorimétricos que
detectan el perdxido de hidrogeno procedente de la descomposicién del TATP.
Métodos alternativos de deteccion indirecta, por deteccién de H>O» procedente del
TATP, y los procesos oxidativos vinculados a ellos, se utilizan con frecuencia para la
deteccién fluorométrica, asi como para la deteccion de acetona a partir de la
descomposicion de TATP. La deteccion directa de TATP también se ha logrado
mediante la extincién de la fluorescencia. La deteccion de trazas de TATP en la fase
de vapor mediante métodos colorimétricos o fluorométricos, teniendo en cuenta su

volatilidad, sigue siendo un enfoque atractivo para el desarrollo de sensores quimicos
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para explosivos de peroxido. Algunas caracteristicas como la sensibilidad y la
selectividad aun no estan bien abordadas. Resulta evidente que la busqueda de una
sonda fluorogénica portatil selectiva y sensible disefiada especificamente para la
deteccion inequivoca de trazas TATP en el aire, y no la deteccion indirecta de sus
productos de descomposicion, sin el empleo de grandes y costosos equipos, es un

problema sin resolver.

El mismo solicitante solicité con fecha 13/02/2023 una patente con nimero de solicitud
P 202330107 en la que se expone un compuesto naftaleno-1,8-dicarboxilmonoimida,
su procedimiento de preparacion, y su uso como detector de explosivos oxidantes. En
dicha solicitud se expone un detector en el que se incluye dicho compuesto. Se hace
necesaria una configuracion concreta de un soporte, que incluya dicho compuesto,

para ser practico y usable.

DESCRIPCION DE LA INVENCION

La presente invencidon queda establecida y caracterizada en las reivindicaciones
independientes, mientras que las reivindicaciones dependientes describen otras

caracteristicas de la misma.

El objeto de la invencion es un soporte para la deteccion de triperéxido de triacetona
(TATP) y el procedimiento de fabricacién del mismo. El problema técnico a resolver es
configurar dicho soporte y establecer las etapas de su procedimiento para constituir un
soporte que sea practico y de facil uso en la deteccion de TATP mediante un

procedimiento facilmente reproducible.

A la vista de lo anteriormente enunciado, la presente invencién se refiere a un soporte
para la deteccién de triperoxido de triacetona (TATP) que se caracteriza por que
comprende una base laminar de vidrio sobre la que queda depositada una capa de
polidimetilsiloxano (PDMS), sobre ésta una capa de particulas de silice, y sobre ésta
un compuesto naftaleno-1,8-dicarboxilmonoimida de deteccion de TATP. La capa de
PDMS actia a modo de film polimérico para proporcionar la adhesién de los otros
componentes del soporte con los que tiene contacto: la base laminar y la capa de

particulas de silice.
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Asi, queda configurado un soporte sélido, compacto, que proporciona un facil uso,

pues se puede incluir en cualquier tipo de dispositivo detector de TATP.

La invencion es también el procedimiento para la fabricacion de un soporte para la
deteccidn de triperoxido de triacetona (TATP) segun se ha descrito que se caracteriza
por que comprende las siguientes etapas:
-provisién de una base laminar de vidrio,
-limpieza con etanol de la base laminar de vidrio,
-aportacion de gas limpio y seco a un recubridor por centrifugacion (“spin coater”,
segun su denominaciéon comun en inglés) mediante compresor entre 4 y 5 bar,
-deposicién sobre la base laminar de vidrio de una capa de polidimetilsiloxano
(PDMS),
-introduccion de la base laminar de vidrio con PDMS en el recubridor por
centrifugacion en vacio,
-actuacion del recubridor por centrifugacién con los siguientes parametros:

* esparcimiento: 400-600 rpm durante 1-3 segundos,

* colado: 1000-2000 rpm durante 8-12 segundos,

« final: 2500-3500 rpm durante 20-40 segundos.
-deposicion de una capa de particulas de silice sobre el soporte formado en la etapa
anterior,
-curado en horno: 1,5-2,5 horas a 60-80°C,
-adsorcién del compuesto naftaleno-1,8-dicarboxilmonoimida sobre la capa de

particulas de silice formada en la etapa anterior.
El procedimiento incluye elementos conocidos y de probada eficacia, con lo que se
consigue un procedimiento sencillo y reproducible para poder obtener el soporte con

las ventajas mencionadas.

EXPOSICION DETALLADA DE LA INVENCION

La presente invencién es un soporte para la deteccion de triperéxido de triacetona
(TATP) que comprende una base laminar de vidrio sobre la que queda depositada una

capa de polidimetilsiloxano (PDMS), sobre ésta una capa de particulas de silice, y
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sobre ésta un compuesto naftaleno-1,8-dicarboxilmonoimida de deteccién de TATP.

El polidimetilsiloxano (PDMS) puede ser Sylgard®184
(www.sigmaaldrich.com/ES/es/product/aldrich/761036?utm_source=google&utm_medi
um=cpc&utm_campaign=20849242071&utm_content=158303426044&gad_source=1&
gclid=Cj0KCQIiAgL28BhCrARIsACYJvkcaqgj_ AsGMDgxTehCFTs3Qo9Jh9RFEfbybKYa
nqOj8dkljJpvxr8rQaAhkaEALw_wcB), compuesto conocido y de probada eficacia, en
el que una proporcion entre el polimero y el agente reticulante de 1:0,1 se ha probado
adecuado y con buenos resultados.

Una opcién preferente es que el compuesto naftaleno-1,8-dicarboxilmonoimida es un

compuesto de formula estructural |

donde Xi y Xz representan independientemente carbono (C) o nitrégeno (N), R
representa hidrégeno (H) o grupo protector terc-butoxicarbonilo (‘Boc) y Ro
independientemente representa —NH,, piperazina unida a grupo protector terc-
butoxicarbonilo (‘Boc) o piperazina unida a hidrégeno (H), como se cita en la solicitud
de patente espanola P 202330107 de fecha 13/02/2023 y del mismo solicitante,
proporcionando una deteccién selectiva y ultrasensible de trazas de TATP al emitir

fluorescencia inducida por agregacion.

Dicho compuesto engloba las siguientes opciones respecto a la configuracién inicial

expuesta aqui arriba de formula estructural |, opciones incluidas en la citada solicitud
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de patente espafola P 202330107:

-donde, se tiene la configuracion inicial, X 0 X2, 0 ambos son carbono (C);

-donde, en cualquiera de las configuraciones aqui arriba citadas, R1 es grupo protector
terc-butoxicarbonilo (‘Boc);

-donde, en cualquiera de las configuraciones aqui arriba citadas, Rz es piperazina
unida a grupo protector terc-butoxicarbonilo (‘Boc) o —NH;

-donde, en cualquiera de las configuraciones aqui arriba citadas, R+ es hidrégeno (H);
-donde, se tiene la configuracion inicial o cuando Xi 0 Xz, 0 ambos son carbono (C), o
R+ es hidrogeno (H), R2 es piperazina unida a grupo protector terc-butoxicarbonilo
(‘Boc) o a hidrégeno (H);

-donde, se tiene la configuracién inicial o cuando X es carbono (C), X2 es nitrogeno
(N);

-donde, se tiene la configuracion inicial o cuando Xi 0 Xz, 0 ambos son carbono (C), o
X2 es nitrégeno (N), Ry es hidrogeno (H) o un grupo protector terc-butoxicarbonilo
(‘Boc);

-donde, se tiene la configuracion inicial o cuando Xi 0 Xz, 0 ambos son carbono (C), o
Xz es nitrégeno (N), o Ry es hidrogeno (H) o un grupo protector terc-butoxicarbonilo
(‘Boc), Rz es piperazina unida a hidrégeno (H) o a un grupo protector terc-
butoxicarbonilo (‘Boc);

-donde, se tiene la configuracion inicial o cuando Xi 0 Xz, 0 ambos son carbono (C), o
Xz es nitrégeno (N), o Rz es piperazina unida a hidrégeno (H) o a un grupo protector
terc-butoxicarbonilo (‘Boc), Rz es —NH;

-donde, se tiene la configuracion inicial, Xy es nitrogeno (N);

-donde, se tiene la configuracién inicial o X; o X2, o ambos son carbono (C), Ry es
hidrogeno (H);

-donde, se tiene la configuracion inicial o X1 es nitrégeno (N) o Ry es hidrogeno (H), Rz
es piperazina unida a hidrégeno (H) o a grupo protector terc-butoxicarbonilo (‘Boc);
-donde, se tiene la configuracion inicial o X1 es nitrégeno (N), R1 es un grupo protector
terc-butoxicarbonilo (‘Boc);

-donde, se tiene la configuracién inicial o Xy es nitrégeno (N) o Ri es un grupo
protector terc-butoxicarbonilo (‘Boc), R> es NH. o piperazina unida a un grupo protector

terc-butoxicarbonilo (‘Boc).

Un detalle es que las particulas de silice son de tamafo nanométrico, lo cual se ha
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comprobado como muy adecuado. En concreto, pueden tener un tamarno entre 10 y 20

nm, tamano que se ha comprobado que funciona correctamente.

La invencion es también el procedimiento para la fabricacion de un soporte para la
deteccion de triperdxido de triacetona (TATP) segun las siguientes etapas:
-provision de una base laminar de vidrio, por ejemplo mediante corte con punta de
diamante de un rectangulo de 10 x 38 mm;
-limpieza con etanol de la base laminar de vidrio,
-aportacion de gas limpio y seco a un recubridor por centrifugacion mediante
compresor entre 4 y 5 bar, por ejemplo utilizando un compresor Sicolab® (duerr-
technik.eu/compresor-de-laboratorio-sicolab.html);
-deposicién sobre la base laminar de vidrio de una capa de polidimetilsiloxano
(PDMS), de manera estética, por ejemplo utilizando una jeringa;
-introduccion de la base laminar de vidrio con PDMS en el recubridor por
centrifugacion en vacio,
-actuacion del recubridor por centrifugacién con los siguientes parametros:

* esparcimiento: 400-600 rpm durante 1-3 segundos,

* colado: 1000-2000 rpm durante 8-12 segundos,

« final: 2500-3500 rpm durante 20-40 segundos.
-deposicion de una capa de particulas de silice sobre el soporte formado en la etapa
anterior,
-curado en horno: 1,5-2,5 horas a 60-80°C,
-adsorcion del compuesto naftaleno-1,8-dicarboxilmonoimida sobre la capa de

particulas de silice formada en la etapa anterior.

Una opcidn es que el compuesto naftaleno-1,8-dicarboxilmonoimida se prepara para la
adsorcién disolviendo dicho compuesto en cloroformo en una relacién en peso de al
menos 1:50. Ademas, se puede hacer que tras la Ultima etapa de adsorcion el soporte
se cubra con un film de parafina y se conecte a una corriente de nitrégeno para
favorecer la evaporacion del disolvente y la adsorcién del compuesto sobre la capa de
particulas de silice, dispuesto el soporte sobre un agitador durante 15-25 minutos. De

esta manera, la aportacion del compuesto se hace de una manera efectiva.

Otra opcidén que se ha mostrado como adecuada es que el vacio en el recubridor por

centrifugacion es menor o igual a 400 mbar, preferiblemente de 380 mbar.
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REIVINDICACIONES

1.—Soporte para la deteccion de triperéxido de triacetona (TATP) caracterizado por
que comprende una base laminar de vidrio sobre la que queda depositada una capa
de polidimetilsiloxano (PDMS), sobre ésta una capa de particulas de silice, y sobre

ésta un compuesto naftaleno-1,8-dicarboxilmonoimida de deteccién de TATP.

2.-Soporte segun la reivindicacion 1 en el que el compuesto naftaleno-1,8-

dicarboxilmonoimida es un compuesto de féormula estructural |

donde Xi y Xz representan independientemente carbono (C) o nitrégeno (N), R
representa hidrégeno (H) o grupo protector terc-butoxicarbonilo (‘Boc) y R:
independientemente representa —NH, piperazina unida a grupo protector terc-

butoxicarbonilo (‘Boc) o piperazina unida a hidrégeno (H).

3.-Soporte segun la reivindicacion 1 en el que las particulas de silice son de tamafno

nanomeétrico.
4.-Soporte segun la reivindicacion 3 en el que el tamario es entre 10 y 20 nm.
5.-Procedimiento para la fabricacién de un soporte para la deteccion de triperéxido de

triacetona (TATP) segun la reivindicacion 1 caracterizado por que comprende las

siguientes etapas:
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-provisién de una base laminar de vidrio,
-limpieza con etanol de la base laminar de vidrio,
-aportacion de gas limpio y seco a un recubridor por centrifugacion mediante
compresor entre 4 y 5 bar,
-deposicién sobre la base laminar de vidrio de una capa de polidimetilsiloxano
(PDMS),
-introduccion de la base laminar de vidrio con PDMS en el recubridor por
centrifugacion en vacio,
-actuacion del recubridor por centrifugacién con los siguientes parametros:

* esparcimiento: 400-600 rpm durante 1-3 segundos,

* colado: 1000-2000 rpm durante 8-12 segundos,

« final: 2500-3500 rpm durante 20-40 segundos.
-deposicion de una capa de particulas de silice sobre el soporte formado en la etapa
anterior,
-curado en horno: 1,5-2,5 horas a 60-80°C,
-adsorcion del compuesto naftaleno-1,8-dicarboxilmonoimida sobre la capa de

particulas de silice formada en la etapa anterior.

6.-Procedimiento segun la reivindicacion 5 en el que el compuesto naftaleno-1,8-
dicarboxilmonoimida se prepara para la adsorcion disolviendo dicho compuesto en

cloroformo en una relacién en peso de al menos 1:50.

7.-Procedimiento segun la reivindicacién 6 en el que tras la Gltima etapa de adsorcion
el soporte se cubre con un film de parafina y se conecta a una corriente de nitrégeno
para favorecer la evaporacion del disolvente y la adsorcién del compuesto sobre la
capa de particulas de silice, dispuesto el soporte sobre un agitador durante 15-25

minutos.

8.-Procedimiento segun la reivindicacién 5 en el que el vacio en el recubridor por

centrifugacion es menor o igual a 400 mbar.
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