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N Bei solchen Verfahren ergeben die mit Hilfe der Salze von Fetts&uren hergestellten Dispersionen beim Ab-
40 . scheiden des Wachses auf den Sprengstoffkristallen durch Fallen keine gleichmassige Verteilung. Weiter bil-
den sich beim Fallen mit Sauren aus den wasserldslichen Salzen der Fettsauren die wasseruniBslichen freien
Fettsduren. Diese werden zusammen mit dem Wachs abgeschieden. Sie erniedrigen dessen Schmelzpunkt
und kdnnen ﬁberd.ieé bei erhdhter Temperatur ausschwitzen (Exsudation). Ferner werden beim Féllen mit was-
serléslichen mehrwertigen Metallsalzen die wasserunidslichen Metallsalze der Fettséuren gebildet, die sich
45 zusammen mit dem Wachs abscheiden. Wenn sie in relativ hoher Konzentration vorliegen, sind sie uner-
wiinscht.

Falls ein gemischter Explosnvslbff der neben dem reinen Explosivstoff noch sehr feines Aluminiumpulver
enthdlt, hergestellt wird, fritt nach dem Fallen der Dispersion durch Zusetzen von S&uren oder mehrwertigen
Metalisalzen eine schnell einsetzende Reaktion zwischen dem Metall und dem Wasser auf unter Bildung von

s0  Wasserstoff. Die ansteigende Reaktionsgeschwindigkeit kann ein unkontrollierbares Mass annehmen und bei
' Grossansétzen zu einem Gefahrenrisiko werden. Im weiteren stbrt der entstehende Wasserstoff die Abschei-
" dung der Wachs-Aluminiuimmischung auf den Explosivstoffkristallen. Zum Bremsen dieses unerwiinschten
und gefahrlichen Effektes auf ein tolerierbares Mass missen deshalb relativ grobk&rnige Aluminiumpulver mit
einer Korngrésse von mindestens 50 um eingesetzt werden, was ungeniigende Haftung auf der Explosivstoff-
85 oberflache und erhdhte Neigung zur Entmischung nach sich zieht. Schliesslich neigen die mit Wachs umhiiliten
Explosivstoffkristalle zur elekirostatischen Aufladung, die sich bei Abfiill-, Sieb- oder Dosieroperationen durch

ein unangenehmes Kleben oder Spritzen bemerkbar macht.

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, die bekannten Verfahren zur Herstellung verpressbarer, wachs-
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Su¢h a manBer defadeh &i@ kgl'ngrésse gesteuert werden. Wenn die gewiinschte Korngrdsse erreicht ist, wird Graphitpulver

. hinzugegeben und gekiihit.

Falls ohne Zusatz von Metallpulver gearbeitet wird, kann auf das Puffern verz:chtet werden. Der Abschei-
devorgang der Wachsgelteilchen auf den Explosivstoffkristallen bleibt unveréindert. :

. - Fir die gleichmassige Abscheidung des Wachses alleine oder zusammen mit Metallpulver auf den Explo-
40  sivstoffkristallen wird ein nichtionogenes, wasserlsliches Tensid verwendet, Das Tensid erleichtert iberdies
die Bildung der Mikrodispersion. Es wird deshalb vorzugsweise schon der Wachslsung zugegeben.

Die Wasserphase kann sowoh| aus deionisiertem als auch Gebrauchswasser bestehen. Falls Gebrauchs-
wasser eingesetzt wird, entsteht nach Zugabe derWachsselfersung eine schwache Triibung durch die Bildung
der schwerlbslichen Ca- und Mg-Salze des Saurewachses. Dieser Effekt ist weiter nicht stérend.

- 45 Die Bildung der Wachsseife-Mikrodispersion héngt vom Verseifungsgrad des Saurewachses, dem verwen-
deten Amin, dem Anteil des 1-Propanols in der Wachsseifelsung, der Temperatur der Wasserphase und der
Wachsseifeldsung ab. Eine vollstdndige Mikrodispersion entsteht vorzugsweise, wenn die Temperatur der
Wachsseifeldsung mindestens 85°C, die Temperatur der Wasserphase mindestens 65°C und der Verseifungs-
grad des Wachses mit Amin mindestens dem Betrag von 30 mg KOH/g entspricht.

5 - Die Wachsseife-Mikrodispersion hat den weiteren Vorteil, dass keine Salze von Fettsauren als Dispergier-

. hilfsmittel eingesetzt werden miissen, die nach dem Fallen mit Séure die freien, niedrig schmelzenden, das
Wachs verunreinigenden Fettséuren bilden. Die zur Herstellung der Mikrodispersion erforderlichen hydrophi-
len Amingruppen werden reversibel in das Wachsmolekiil eingebaut. Beim Ans8uern entstehen neben dem
freien Wachs die vollstindig wasserldslichen Aminsalze der zur Faillung benutzten S&ure. Damit wird die Ab-

§5  scheidung einer von Verunreinigungen freien und deshalb nicht exsudierenden Wachsschicht erzielt. '

An den phlegmatisierten Mischexplosivstoff-aus Explosivstoffkristallen, die mit Wachs und Metallpulver
umhiillt sind, wird weiterhin die Forderung gestellt, dass er mechanisch hinreichend stabil ist, d.h. dass keine
Entmischung auftritt zwischen dem Metallpulver und den Explosivstoffkristallen durch mechanische Beanspru-
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sichtlich die Bildung von schwerlésllchen Aluminiumsalzen des Wachses, die auf der Oberfliche der Alumini-

- _ umpartikel entstehen und damit einen Schutz gegeniiber dem weiteren Angriff von Protonen oder Hydroxyl-

40 " jonen bilden. Ein Hinweis fiir diesen Mechanismus ist die nach l&ngerer Lagerzeit auftretende Trilbung der '
iiberstehenden Losung, hervorgerufen durch das schwerlgsliche Aluminiumsalz des Wachses.

In der nachfolgenden Tabelle H ist die Wirkung von Puffersystemen im glinstigen pH-Bereich von 3-5 auf-
gefiihrt. Die Daten bestétigen die aus den Vorversuchen (Tabelle ) abgeleitete Hypothese.
~ Die mitdem Formiat-Puffersystem auf den pH 3.8 eingestellte wésserige Phase zeigt gegeniiber dem Alu-

45 minium das vermutete Reaktivitdtsminimum, gekennzeichnet durch eine ausserordentiich hohe Reaktionstrag-

' heit bei einer Temperatur von 80°C.

Im pH-Bereich unterhalb und oberhalb von 4, eingestelit mit Citratpuffer (pH 3.1) und Acetatpuffer (pH 4.8),
ist wieder eine erhdhte Reaktivitdt zu beobachten. Beide Puffersysteme sind aber noch immer so wirksam,
dass sie filr den vorgesehenen Zweck ebenfalls eingesetzt werden kénnen.

80 ~ Weitere Untersuchungen zeigten, dass die 3 brauchbaren Puffersysteme im Bereich von 0.02 bis 0.2 mol/l
wirksam sind. Bei kleineren Konzentrationen verschlechtert sich die Wirksamkeit wegen der nachlassenden
Kapazitat, d.h. der pH-Wert steigt zu schnell als Folge der unvermandlxchen schwachen Reaktion unter Proto-
nenverbrauch. Bei hheren Konzentrationen ist die verschlechterte Wirksamkeit wahrscheinlich auf einen ver-
&nderten Aktivititskoeffizienten zuriickzufiihren. Auch in dieser Reihe zeigt das Formiat-Puffersystem im pH-

55  Bereich von 4 die grisste Wirksamkeit.

Die fiir die ~ufferldsungen angegebenen Konzentrationen sind als Summe der S&ure- und Anionbasen-
konzentration in mol/l aufzufassen bei einem unveréinderten molaren Séure-Basenverhaitnis von 1:1. Der vor-
Zugsweise als optimal ermittelte pH-Wert 3.8, der mit dem Formiat-Puffersystem mit dem molaren Saure-An-
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pefsion aids,schachh aErkennbasr ecipitation with acid formthe free, low
melting and vietaek nmpur@ytgtkaanbarat t y aci ds. Hydrophil amine groups required to
achi eve the nPesssy diAfkshdmen are rever sr bI i ncluded in the wax. mol ecul e.

Duti ng aci‘di f i-cievemuche prioenydas bkpkl 4iein Rep E'd"'“ thé?i’e@ﬁ'éd‘ts%""f“tﬂ‘sl'%"

sof ubl' e ani nea"g‘é\tﬁt“geda'fz“t%ta&lﬁ'f'ﬂe'tﬂﬁwg kung a%' ‘;ﬁ‘s‘g '?blg;‘ ) f?;‘s'%l ich
pr eci pitati on?yh flie llm elpe&j erlfghcfl urar |m1- 8l'8serf ?f(gﬁr rf uqtlwbrﬂtel chen zu-
ri{ies and- thé‘f’ ghrem fig 4o aﬁﬂ'ﬁ"‘e"‘"*"“"?" ’t?B?% tﬁ phl.egnat.i zed

m xed explgsive substance of expl osi ve substance crystal s which are encased

U3bi6, ie N et b nolbetda nh Beer dectePhd Fed A sbudad akd 'Phe

expl osi ve subdt m -,ctrays[tngbs]])y igethahi gad3 stfregs? dJuch as t anspory vi bra-
- . g0 . . - ... l-stark .| schwach.| -0~ exzessiv | stark "0
p—s {80 1 stark 0 0 stark stark 0

i w0 |49 , .~ .| schwach o. .| o stark - | stark | O

| |29 ... |0 0 0 schwach | schwach| O

Emgesetztes Material: - Aluminiumpulver, spharisch, mittlere Korngrésse < 10 jim
% - Die pH-Werte < § wurden durch Verdiinnen einer 0.1 n Schwefelsaure eingestellt
. = Hp0 dest.: Destilliertes Wasser, CO,-haltig
- H.O : Gebrauchswasser, kalkhaltig - o
- MD.: Wachs-Mikrodispersion mit der Zusammensetzung
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tions. Deni xed expl osive substances of the described type produce

unconsci ous pressed articles of di fferl ng conposition. An inclination
towards dem xing is in- creased main t he use of coarse nmetal powders,
whi ch are enbedded in the relativel FP¥W%% | ayer and adher
insufficiently to the explosive substance crystals. This is renedied
by a preferred use of fine netal powders with-a grain si-ze of less than 10
pm .These have to.be fuI I%Cem@ased by the wax | &ger ingorder. that these. . -
fi ndonet al powders can bq{mlwgghgosthe expl osivg §gb§tance crystals_ in an
even manner and with adhe‘%i This is nmade p055|8 ? by nmeans of the

i nventi vé& wax soap micro- E)’é’r1 &lon, the particle”s %e of -which, and - .

t herefrom ori gi nati ng gell-Pxopesbds after breaking.30 ghe dispersion, are
snmal | er than the netal«palldsph@Snt 9obe . encased. Waxgs50g4 plastic- bound mxed
det onat or substances often display unpleasant spraying of the fine - :
particleg during pouring or apportioning, and adhesion to the binding wall
can al so occtr.PIdigethansichoany déf climmag Hdciiss/BBD ef éxteios tSéirewekhsgi ng.

This interferi mgl@vc@fﬁezcmtt%qe%ﬁp@@@ﬁlaéafhlbym%ul@aeqa g komwdgi tion of

graphite powle det tor .. & aph ich has
been added |£g| ¥° qffbsetzzﬁlé:q‘ﬁﬁggtﬁ g ?ggs éeélﬁ\yao the
surface gf the aws demndlassgr deul H@mlmcllm@\leglﬁkeletmq on. .In‘order to
apply an even glﬁﬁ@hiéx_e dridRfebehBR H6ARHY lifimeigR’ 8184 - 7@@'%@@%%&%593” y
as in the aqueous eafter re- i'tation of the wax at- maxi.mum .
temperature of Y BBXX%J%E‘E "gﬁgl?rsPVtThl s procedure sinplifies
t he_process and offers |rrproved adhesi‘on and distribu- .tion; as the. :
graphi teoparticles can adhere well to the wax ‘layer which is sti Hl

soft due Taeleincreased tenperature. |f -aluminium powder is to be used in
t he manuf acture of wax-bound netal - contai ni ng exEI osi've substance in the

aqueous phase,Pef ‘ﬁ%f'“a‘b‘ﬁvéh P%F'ﬁf%‘yﬁmﬁ'q‘ pifrBereichvop | bis p auf die Wassarstoffestwicllupg gineg) o

to the hi gh‘”F' {gﬁ?w’f' M‘és°w€?'&r"9w%t'@r1 9 AP phier yterapren M%"’?’vaéﬁﬁ'ﬁ"a%
the use Bf Ffi‘f %ﬁ 5‘?’?&" der %@9

required Ifd{r dessedn ren - i erﬁc lei %I \ tn:?e.'ng:;

detonator slt %i“ufa.s i‘n ?i e%tem}* lid %
g(r:ﬁfg\s;nggcggua sr)d‘,?,‘i:,%‘;ﬁh Rers. nvénr?tl on by ‘st ab| Il zggfr{glnﬁg?mt?'ne pis—li-g‘\%‘g ue o &-I S

aqueous phase after preC| pitation of the micro-disper- sion to a val ue of
3.8 1.0 by neans of a buffer system preferably with a formate buffer, to
a value of 3.8 0.2. In the followng Chart | is illustrated the influence
of the pi#value of. aqueous solutions to fine grain alum nium powder. The
test series cIearIy shovvs the high react|V|ty of 1ime containing-.water for

gener al
N
40
45
50
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e and distilled water in the pHrange of 6-7. At [err] alum niumreacts
rongly whilst foamng. Diluted sul--furic acids have a reactive m ni num
| pH*4 with a drastically reduced 558@32 098815 all ows the deduction that a
fabi | i sation of the proton concentration by buffering in the m ni numrange
Ist result in a suffi- cient reduction of the reactive speed. The aqueous
_x soap dispersion in the critical pHrange of 7, con- sisting of an acid
whi ch has——bee-ﬁ—-pa-H-r—a-l—l—y——s-Epr ‘L..:Aedw;th Fpt-phottme—w{ h a
\L_al ue of apprd’%f fermbisang 7 préteats dn  EReHadr di hari A5Ra%t abi | zi ng

fect rélat TO1TTe um niam TS Suppri- sing effect Ts
parently cgau ed‘" V"‘f‘ﬁeﬁ% of difficult toadq 4950l ve al umi nium shits
the wax whi eh_pyaﬁéﬂ%epmegyrfacg_pg_g]t&r:e al ung gipgm paht | ck@s[51 hen

.l f er| I’lg pl‘ rot.ons. or h\l P‘r\V\lL i SRS \N

dicatign o thizs'smehanthsm i s |the cloudin ng of remai ni ng Sol ution af{er
¥-ol onged st caused by thg hard to di gsol ve al umi nfum salt of t+e
\ In the g‘@m nghEIfEFY- 11 i|s sREWACY he lef f eBB<®Df buffer 8§Stens |n the
range otus’i:-aSc AThe |dainaerGadd-kr M t rrekindethesi subasintieoh {he
evious tesfs (Chart The adueous[t jphase |set tp,pH 3.8 by ngans of fthe
formate Ruffier systenf’shows t he {expected redctivity mnifumrelative {o the

o nmc

x

&l um ni um chay aeges i gg.ctnby an ext r gcaweedi ngdri | ynbigh reict i osthwatdrti @ at a
tlenperature pf [err] E ag@aed e@ag.t.i ‘éi.::tk\én% :eQ er:,ye @,gaa NpdRaddhe pPH
rlange bel ow jand above“Z “*§&t™'wi t|h ci‘traI'é' f fer and ‘acet ate

uffer (pH 4] 8). I—|0vve9'ér bot h Huf f ek*-8yst e are lt| II nffectl\'/e enotigh

flof_suse i thf t nt e ded applidation:;: Further tests havg revealgd that the
three usabl E’f PRt are |ef f 8EPFVe i the THfige bt vveengo 02 tﬁ

2  mol/l Wth Zuswger: . dorrcéntbeekendrs, unverdndeey f L chEVenkas&etfof sens
ue to reduc ng. cap;acwt;y, § .e. .the pl-f»val ue fi ncrea@es top rapidfar as a -

— n'F nr. ot onan—\ANLE
:xr\hlnn.u_n C”'_Cw. clln:hflnn PFet-61S5- WA+ ‘]

| gher c%?ncentratlons the det eriorated effective- ness is probably caused
a changed activity coeffi- - 10 - cient. In this respect, the formate
juf fer systemshows its greatest effectiveness in the pHrange of 4.
t ncent 8 atlges gh¥eretiellRgbaét epnsralrits | i Wairien bfo b eissaalv-smm of

e aci dgpan anj 9 c n il NP, JarsdaFTeTelcY ar

ci d- anlact),n base™F tlg%lo :%%%% ltE\épre erabfm’o }'Jfaes?e% ?%d“optl rrumqr?%val ue 3.8,
hi ch was est ablli$hetnggaetatie formate buffer system wi th nol ar aci'd-ani on
ase ratio of leirrgan: rt&tutroalakyaure Monohydrat, Watrlumdlhydrogenm.t"at

. Formiat: Ame:.sensaure 98/100% Nat::.umforuz.ae '
Acetat : Essigsiure 100%, Kal;umacetat h

35

b) Die angegebene Konzentration bedeutet die Gesamtmolzahl
40 Siure und Base pro Liter L&sung.

Folgende Beispiele dienen zur weiteren Erléuterung der Erfindung:
Beispiel 1

- 360 g Hichstwachs S, 360 g 1-Propanol und 9,0 g Arkopal N-300 wurden unter Riihren bis zum schwachen
Sieden (94°C) erhitzt. Nach dem volistindigen Aufldsen der Feststoffe und Absenken der Temperatur um etwa
50 . 2°C wurden 39,6 g Morpholin in die klare Wachsl8sung gegossen. Die unveréindert kiare L8sung mit dem teil-
verseiften Wachs dient zur Herstellung der Wachsseife-Mikrodispersion.
Unter den aufgefihrten Bedingungen sind 50% der i im Séurewachs verwendeten Carboxylgruppen ver-
seift.
Eingesetzte Rohstoffe: -
55  Hochstwachs S Saurewachs der Fa. Hochst/BRD mit einer Saurezahi von 145 mgIKOHg und einem Tropf-
punkt von 81-87°C
Arkopal' N 300 Tensid aus der Klasse der Nonylphenolpolyglykolether der Fa. Hochst/BRD
1-Propanol - Qualitét purum, Kochpunkt ca. 96-98°C
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| so be obtained by way of different buffer systems by changing the
ci d-ani on base ratio according to the follow ng general relation: [err] Ks

ol / 1] Di ssoci ation constant of tlgpoaebees®@ [nol/1]  Concentration of
he ‘acid Co  [nol/1] Concentration of the correspondi ng ani oni ¢ base.

he use of other buffer ue cause a | oss of
uf f er capacw F'I. Char@xai'&%]"é"'?%Wﬁen g% "é‘ﬁ%?’? Fe and pH val ue on
he form ngA%%@v{‘grogen of an aqueous al um ni um powder slurry Mt hod:
dding 1 g er to 40 cnB solution [err] and observing the form ng of

et ogen ynder 19W§iHéxLAeH werdbr 1A b | d¥bniRridiWasibr uitel RSHRIVEN RitFenBufdSibizt BEildBGrempe-
ool i ng. Rat idgvéN70idVird 88 desamle 8840 vtime Wachsseifeldsung. (Bsp.1) in Bi€SftenghtoffaufstHidung ge-

i ven condi t yQ8en. N&th deh AbKBRIEH 20f 6596 Sebigk Aied gBbeVBRS00 g Aluminiumpulver. NEHEWNAEAWir® die
trong Wachs8ekeMikyodlspsréMi turh Bie Sualiéh 93 MESchwefelsaure (2 MO ) debdctieR BidanSdmLY
hat there i ssefdi&pBWeRtitiuith Bk FugtbéionBbiéms 4¥Aciarer FokliatFufléridbuiy alifiden WerGdni3\el stay
ncr easesag abiiskert. Tévh danb Aldidringn augr7ed érevit diexfchrieleZugate vansa, g Braphitpuldr srpidlasdomrtige
MD) at pH 7ibkiblppauf eind Tesnplrateadn §0rCt bes Explosivstoffgranutaf wigl imliblidhec\ibise btitriditmitGey e
| um ni um wakragehawasesn siureireigawdsslen uod bei S0SC atenViakuumibis punQeivichtelonsidmiz gétrocknet.
ubstantial | y [Pieeingesetzte Hehwafelstirenfengaistiderin derWaghsidsurig. (Bsp.1) enthisitenen Sloiphaliprenge
err] [ er Aquivalent] Rer ggnaug Bedanf wm rit Hilfe gqg ptrnpemm enpitelien| quzylsothb ﬁ#lﬁmenggpapl] fol-
err] [®rr Pe"HFF'Veffahfe“ berechpet: . 5 6-7 7 Tenp. [err] 80

t rong vveak 0 exceSS| [‘/”6"’9139?’1" PI'%C“‘"EMG"B’G“““”MWP“"“M rong’ 0 O strong
tro ng 0 400 afglem®lpichte dey Schwelqisayig ga. 18%i8on g 0 20 0

g% vvealk Olgm ?‘ﬁ?@%ﬂ“"““ al um ni um powder, spherical,
an gralg S "5: I’Qr;n|2 5 nfopH‘-,\é%Iayns < 5 were set by dilution of 0.1 n
Wfuric aC| ? gelie] folapnde D8 ™ et er | ‘containing €02 - H20 :
ter for er contalnlngllrre- I\_/.D .. .. wax mcro-dispersion
'th the foI QQ&EO 03|t|on H20 di-st. - . 560 g * Hochst
Emgesetzté‘Ro%Qtoi% Mor phol i ne 0. 72 g 1- Propanol
- 20 g **25A" Kewgén - 3 Produkt mit einer RhitdfRinKorngrésse von 400 um
Alumlmumpulver Sphérisches Produkt mit einer mittieren Korngrésse von 7 um und einem Reinme-
_ tallgehalt von > 95%
Formiat-Pufferldsung Waésserige Losung mit einer Konzentration von je
{4 molar) 2 mol/l Ameisenséure und Natriumformiat
30  Graphit-Pulver Produkt mit einer mittieren Korngrisse von weniger als 40 ym
Das nach Beispiel 2 hergestellte Produkt hat folgende Zusammensetzung:
Hexogen ' 57,0 Gewichts%
Aluminiumpulver 30,0 Gewichts%
~ Wachs 12,0 Gewichts%
35 - Graphit . 1,0 Gewichts%
Patentanspriiche
~— 40 1. Verfahren zur Herstellung verpressbarer, wachsgebundener Explosivstoffgranulate durch Aufschidmmen

" reiner Explosivstoffkristalle unter Riihren in einer wisserigen Wachsseife-Dispersion, Brechen der Dis-
persion und Abscheiden der gebildeten Wachsgelpartikel auf der Oberflache der Explosivstoffkristalle,

_ _dadurch gekennzenchnet dass als wisserige Wachssenfe-Dlspersmn eine Wachsselfe-Mlkrodlsperslon
~ mit Partikelgrdssen < 0,1 pm verwendet wird. . :

2" Verfahren n‘ach_ Anspruch 1, dadu_rch gekennzelchhe't; dass ihéétzlich zu den Explosivstoffkrislallen Me-
‘tallpulver mit ein'er'mittler_en Korngr8sse von weniger.als 10 um verwendet wird.

3. Verfaﬁren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass als Wachsseife-Mikrodispersion eine
50 Wachsseifeldsung mit einer Mindesttemperatur von 85°C eingegossen in eine intensiv geruhrte Wasser-
phase mit emer Mmdesttemperatur von 65°C verwendet wnrd

4 Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dass eine Wachsseifeiﬁspng ye_riheridet wifd"adé
mindestens 40 Gewichts% 1-Propanol, einem S&urewachs mit einer Sdurezahl von mindestens 30 mg
55 KOH/g und einem Tropfpunkt von mindestens 77°C, einem Amin und einem nichtionogenen Tensid.

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dass die verwendete Menge des Amins mindestens
der einer Saurezah! von 30 mg KOH/g &quivalenten Menge Carboxylgruppen des eingesetzten Saure-




* 'I.Dr“oduct nanme of Messrs. Hochst, Federal Republic of—Germany for an acid”™
wax Wi th a nmean acid nunber of 145 ng KOH g ** Product nane of Messrs )

Hochst, Federal Republic of Germany, for a tenside of jm,ml"ﬂ ummmm'ﬁnol 3
pol yegcoI ether. 76% of the car box;ﬁ,ogggbgg%,of t he wa
way of the shown quantity of rmrphol i ne. 13 - Chart' 2°Thk etfett *of
di fferent ffer syste I—J—ran n 5 on the form ng of
hydr ogen of "oy [ﬂhueousr@fa{ﬂ% 5'8Wegg°é’1q§’ FRyn R%fﬁg 1 g Al powder is .
heated to [grrl whilst being strrred in 40 cn8 buffer solution and cool ed

to roomte re. After having repeated this operation three tines, the

sampl es gwere Lgbl HaREbA W gtﬂ 18 1 defdf: r‘ie ntbifiténsi ém uﬂré?wea fibher? B er
om0 “0f AR i e e b o e S wi &5&5

at diffe- rgagdenNAEH S ADkilhieh alfSs°C Jarogt dr@@tgabe%ﬂ mgmumruw | MaSh 5

great est Stvaddhssekd-fikrodiSpertion dareiedle Algatitos28l g S&Eﬁefél&jur@'ﬁﬁ.%%@i gébhﬁhef\ Qﬁcfﬁih&&he—
buf fer. Af tseéndtidr gHaWEr dirbiadiGZughievoh BONE 4atiolatérFomng Puff@iteung aufdle®Werd voh 3,584

t here ane rbisiem.diactedemAnivaafienaut Te(G ecioigliiesclinalia Bugabe odn 30.9 ¢ Geaphitpulest dnd dassoririge h
associ at ed Abkineyauf ametTaepepaturivom5010n e Exdosivstofforaniildt wigd)in ElicheeWeisodbelitrien, mit Ge-
Ctrate fecgupteivasser sagretrel pewvasgheConr®BOPCiuritey Yaupm bis [2§r Gewichtsi@nfai@ getidcknal. ue

[ rounded of f ] Die3ingesefzi®]| Sch@ef@isaufertipnge ist der in]det Wakiwibsung{BEpt1) emhaiienen Morpholigmenge
[err] for midggvalenpPakgenaue Badarfwird rit H"ferﬂ?' Mﬂ‘ﬂ!"%"i' ﬁﬂ'“ﬁl"en spezifisehan §aurempnoetagh ok

no chanffe (gendem Verfahren berechrefy) 7 days H2 forming weak
no \Ne"ak Condi t i orl“ﬁg SPP&F‘&'@ Ve’?fb""Bﬁ‘éN holin har dcaki ng pH

[ 4- 5] [4] [ 6]19/ 5 der Sk no strong
Condi ti on hard akrlﬂ zé%“é‘ﬁ@ﬂé’ "men?\ard cakr ng pH [ 6]

[ 4] 20 f buffer solutions, the follow ing
aci ds wrthc_o 's'er%g Egtgrg at a nolar ratio of 1:1 were used:
Ctrate: I d m)nohydrat e, sodiumdi hydro- gen citrate Formate:
Form c acr 8/;,%(3 Oq sodi um f ormat e Acet at e: acetic acid 100%

pot assi um aceg,agﬁe rRbRMofieNe gi ven concentration, the total nolar figure
represepd S Hikégénand base pawrodukttnrnee.refmrare}eukb@@ﬁssirb&.iooL:howr ng exanpl es

serve to fdreimmipd ai Nt NEphaddves Photikt mit einer mittleren Korngrdsse von 7 ym und einem Reinme-
tallgehalt von > 95%

Formiat-Pufferldsung Wiisserige Losung mit einer Konzentration von je
{4 molar) 2 mol/l Ameisensédure und Natriumformiat
30  Graphit-Pulver Produkt mit einer mitleren Korngrdsse von weniger als 40 ym
Das nach Beispiel 2 hergestelite Produkt hat folgende Zusammensetzung:
Hexogen 57,0 Gewichts%
Aluminiumpuiver 30,0 Gewichts%
Wachs " 12,0 Gewichts%
35  Graphit . 1,0 Gewichts%
Patentanspriiche’

4 1. Verfahren zur Herstellung verpressbarer, wachsgebundener Explosivstoffgranulate durch Aufschiammen
reiner Explosivstoffkristalle unter Riihren in einer wasserigen Wachsseife-Dispersion, Brechen der Dis-
persion und Abscheiden der gebildeten Wachsgelpartikel auf der Oberfidche der Explosivstoffkristalle,
dadurch gekennzeichnet, dass als wisserige Wachsseife-Dispersion eine Wachsseife-Mikrodispersion
mit Partikelgrdssen < 0,1 um verwendet wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass zusatzlich zu den Explosivstoffkristallen Me-
tallpulver mit einer mittleren KorngrGsse von weniger als 10 um verwendet wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass als Wachsseife-Mikrodispersion eine
50 Wachsseifelosung mit einer Mindesttemperatur von 85°C eingegossen in eine intensiv gerGhrte Wasser-
phase mit einer Mindesttemperatur von 85°C verwendet wird.

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dass eine WachsseifelGsung verwendet wird aus
mindestens 40 Gewichts% 1-Propanol, einem S&urewachs mit einer Surezahl von mindestens 30 mg
KOH/g und einem Tropfpunkt von mindestens 77°C, einem Amin und einem nichtionogenen Tensid.

$. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dass die verwendete Menge des Amins mindestens
der einer S&urezahl von 30 mg KOH/g aquivalenten Menge Carboxylgruppen des eingesetzten Saure-



e, whilst being stirred, heated to slight boi ling [er m I
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powder are agldgganinlnGdh AnsprldRE! &Eumﬁdeﬁenmﬂva %st@k%enddwem.murré véiEagn
up by thesaddi tyigOadAesstmrhitiblbstHhch Hérh Bredfeh Sbr WaBHREERS MR G heveioh dikdzugeBO¥ines Formiat-
subsequent |y t gfrgrbiervoit kifn Eifstehbidab bHiVFtesider WassabhiBe.Of 3. 8. by addition of 50
cnB of 4-nolar formate buffer solution. After heating to [err] follows a

rapi d addi t it Veffal@d.nechgnepraeghi9i dagurghogatimnzeizhubt, idassdetipHiWer gt § .nt0, vaszugsweise 3.8
t enperature of i[Oe?rq"]!;esmemeixpl 0- sive substance granul ate is filtered in a

ce}rr\/entlﬁ‘hal rranner s c ear of aci of vvat er for ene- raI use
and dried at™f da '° ’zk\w?p d%’
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contained in the wax so et" SRS IkIstplien et eci se” requirenments are
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agount of applied norpholine AC|d quantity [g] = Ax Dx M .
' Claims

1. Process for manufacturing compressible wax-bound explosive substance granulate by way of slurrying

pure explosive substance crystals whilst stirring in an aqueous wax soap dispersion, breaking of the dis-

~ persion and precipitating the formed wax gel particles on the surface of the explosive substance crystals,

_ characterised In that a wax soap micro-dispersion with particle:sizes < 0.1 ym is used as an aqueous
35 wax soap dispersion.

.2, Process according to claim 1, characterised in that metal powder with a mean-grain size of less than
10 pm is used in addition to the explosnve substance crystals.

\ : .

T/ _ 3. Process according to clalm 1or 2 characterised in that the wax soap micro-dispersion is a wax soap
- solutlon poured ata minimum temperature of 85°C into’ an mtensnvely stirred aqueous phase wrth a mlm-
mum temperature of 65°C '

4. Process accordrng to clalm 3, characlrensed in that a wax soap solution is used of at least 40% by weight
1-Propanol, an acidic wax with an acid ratio of at least: 30 'mg KOHIg and a droppmg point of at Ieast 77°C
an amme and a non-lonogemc tenside.

5. Process aocordl_ng to claim 4, characterised n that the used quantity of the amine corresponds at least
© " with a quantity of carboxy! groups of the applied acid wax equivalent to an acid ratio of 30 mg KOH/g.

50 6. Process according to claim 4, characterised in that in the wax soap solution’is used ‘a tenside of the
- class of nonylphenol polyglyoolether of the general formula CgH19(CsH4)-0-(CHch20),H wrth at least 23
{x) ethylene oxlde groups ina polyglyoolether chain. " -

7. Process according to claim 4, characterised in that the tenside quantity in the wax soap solution is such

55 that its concentration in the aqueous phase after addition of the wax soap solution is maximum 0.30 %
by weight.

8. - Process according to one of claims 3 to 7, characterised in that the wax soap micro-dispersion is broken

- Exanple 1 360 g Hochst wax S, 360 g 1-Propanol and . 9.0 g Arkopal N 300 T



-17 - Feor Exanple 2, the following data apply: A = 5.50 [err]/g D =

1.061 . [err]/g M = 39.6 9. Raw mat eri al s used:: I—ﬁ
product of a nean grain size of aép(r)lé)gg?%f%?m ni u}n E l" III“ “lll " |“|

spherical product wth a nean gr 7 pm and at prieci*ous net al

content of >95% Formate buffer solution aqueous solution wth a
concentration @fa@axinmim tempsiratire piY0Y bydhks additionepfistifuricadi atra dusntificaquivaientio dhat ofhe y
(4 nol ar) amine. - ' p'roduct of "a mean grain Graphite pov‘vder -

719 of 1esg aré 4%&%;?? [RelefCle seR notgkﬁheme %c%dceirlgg'léo Exa?) th
of the foll Cﬁ?\/l R’ §j§ ter brea Figc&%pmmm-ms rsnonaformate powderls‘gziep'n “ﬁ.}( Yt% §‘nt
al umi ni urfi povvd € Elue of the. agueous. pha i PR
12.0 % by wei ght grap haq'f : 10%by wei ght BW1107' _
-18 - Pat et chadsliscoﬂd‘mg to daurﬁ’b%ﬁ&&orﬁ@ﬂ .mmﬁaﬂ-t-wuersg;eaean&asasprbrbﬁbly t03.8¢
wax- bound .expl @@, ve substance granul ate by way of slurry- ing pure
expl osi vg, subst ance crystals whilst stirring in an agueous wax soap
di spersi on, ¥ &xdepysgeaofding tecslai 29549, shasartazised i that thp femaeratuig of thebreksn wexsosrmicige|
particles on' t idispersionfiainereased pftes addition efdhe uffai nytithawax ixarcpitaipdtogetieapifitihe Fetsk d
n that a wax §8W'%%?WBF'SWP§?“5?\“WW% particle sizes < 0.1 pmis used as
n aqueous X S0 S 0
Ehar act erd s\el,\)% Ps ﬁ rd%?% lal aractenﬁﬁ Enqgﬁgﬁplgtggﬁlﬁép%geug n?+a§l|m£9 fr maxr
[err] is used |n 3 |t|on exp osi ve substance crystals. 3:-

Process according to claim1 or ,'‘chafacterised in that the wax soap

m cro di sper@vgnd,bmoaswax ‘'soap soI ution poured at a m ni num t enper at ur e-‘of
[err] into an intensively stirred agueous phase with a m ninumtenperature
Df~Terr] 221 4, priRbdsR febrichbéne Giange & éxplbdifdoripressitid) 8 2964 dRld ciré Pariniise leh allspénsioiide
s0ap sol ution ichstaifaélsubtaritt expainé pukdadugitaion GHé unk-disp@sicntaleusde saeindi Cire/\Fus-
Wi th an acid r adré 6e loHisgersidnansddindotation desQidftigulasidk gal ddrcdofornigs puoiasurfade det crisleast
[ err] an am ne dambs&nmcuaplédmmarqlémﬁé@n teequei @eyme dispersion aqueuse de savon de cire, on utilise

25 une mlcrodlsperslon de savon de cire ayant des tailles de partlcules <0,1 pm

2. Procédé selon la revendlcatlon 1 caracténsé en ce qu' en supplément aux onstaux de substance explo-
sive, on utilise une poudre métallique ayant des tailles de grains moyennes de moins de 10 um..

3. Procedé selon Ia revendlcatuon 1ou 2 caracténsé en ce que oomme microdispersion de savon de cire,
30 on utilise une solution de savon de cire & une température minimale de 85°C versée dans une phase
. aqueuse agitée d’une mamére intensive, 4 une température minimale de 65°C. '

4, Procédé selon Ia revendication 3, caractérisé en ce quon utilise une solutlon de savon de cire A base d’ au
: moins 40 % en poids de 1- -propanol, d'une cire acide ayant un indice d'acidité d’au moins 30 mg KOHIg
35 et un point de goutte d'au moins 77°C, d'une amine, et d'un agent tensioactif non ionogéne.

5. Procédé selon ia revendlcat|on 4 caractérisé en ce quela quantlté utilisée d’amlne correspond at moins
ala quantlte de groupes carboxyle équivalente & un indice d'acidité de 30 mg KOHIg dela cire acide mise
o _ en oeuvre.

“ s Procédé selon Ia revenducauon 4, caracténsé en ce que dans la solution de savon de cire on. utilise un
agent tensloactlf chousn dans la’ classe des éthers de: nonylphénolpolyglyool de formule générale
CQH19(CQH4)-0-(CH20H20)xH avec au moms 23 (x) groupes d’oxyde d'éthyléne dans la chaine d'éther de
polyglycol. ~ ~

% 7. Procédéselorila reven'dioation 4, caractérisé en ce que la quantité d’agent tensioactif dans la solution de

" savon de cire est déterminée de fagon que sa concentration dans la phase aqueuse aprés addition de la
solution de savon de.ci_re, s'élé_ve au plus 4 0,30 % en poids.

8. Procéds selon Pune des revendications 3 & 7, caractérisé en ce que la microdispersion de savon de cire
50 est cassée a une temperature maxlmale de 70°C par addlhon d’une quantlté d'aclde sulfunque dilué équ;—
valente 2 Pamine. ’ S :

9. Procédé selon la revendication 8 caracténsé en ce qu'on utilise comme poudre métallique de la poudre
d’aluminium et qu'immédiatement aprés- avoir eassé la microdispersion de savon de cire; on effectue
55 I'ajout d’'un tampon de formiate afin d'ajuster la valeur du pH de la phase aqueuse.

10. Procédé selon la revendication 9, caractérisé en ce que I'on ajuste la valeur du pH & 3,8 + 1,0 et de pré-
férence 4 3,8 £ 0,2.

10




Process according to claim4, characterised n e used

uantity of the am ne corresponds at .least wth a quantit} I
roups of -19 - the applied acid_wax _equivalent to anumﬂh}mmﬂﬂilmnm)
gy KOH g. 6: Process accordi ng 'F'?)"ﬁzg%ﬁ%, character c . tmatsi n*the
ax soap solution is used a tenside of the class of nonyl phenol

ol ygl ycol etthéProcsde seloe la revendicatidn 9 dudPaatactérisk @n £ quaila températire deslia micgodispersion de

t hyl ene oxi deagpndepe dunl'on asedss git puanientétranrésaddiion du fampon, jusquidge guasla gigccgrielt-ng
0.CJ ai m 4, clementaves ia peudreimptallinue setspitsédimpriperur ler aistaPy dp syhstapeepigetes oap

ol U- tion js such that its concentration in the. agueous. e .
ddi ti on of " (f&q8eoLna Vel g‘ncﬂ’ﬁé éxel"ﬁ%?ﬁ%?’h’d?"%ﬁ?’g@}é“?gg]ﬁ?%.a@%&& 'a tem-
rocess accor Ry PE MRS Mo P IR 3 to 7, characterised in that the
wax soap m.cro-disper- sion iis broken at a maxinmum tenperature of [err] by
i he addition of sulfuric acid at.a quantity equivalent to that of the

m ne. 91 Process according to claim8, characterised i.n that the netal
powder i's an al um ni um powder.-and t.-hat immedi-ately after breaking the wax
$oap mcro-dispersion a formate powder is ‘added for setting the pHval ue of
the aqueous phase. 10: = “‘Process according to claim9, characteerised in
that the pHvalue is set to-3.8 1.0, prefer- ably-to 3.8 0.2, 11: "
Process qaccording to claim9 or 10, characteri- sed i-n that the tenperature
bf t he broken wax soap micro-dispersion is increased after addi- tion of

he buffer until the wax is precipitated together with the netal powder on
§he expl osive substance crystals. - 20 - 12: Process according to
jlaim 11, characterised in that graphite powder is added on reaching the

' muma enper at ure, and subsequently cooled. BW1 107
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