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"Procedimiento de preparacidn de com-

'posicionee de azidas de plomo'.

Foticilante-TNPERTAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, entided

5e

briténica, reéidénte'enf Imperial Chemical House,
Millbank, Londres, S.W.l.; Inglaterra,

Esta invencidn se relaciona con composicio-
nes de azidas de plomo adecuadas para su empleo como
composiciones explosivas iniciadorss primarias (en
adelante denominadas carga primaris) en detonadbres,

¥ con procedimientos de preparacién-de las mismas.
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En la fabricacidn de detonadores que contie=

nen azida de plomo en la carga primaria, la azida del.
Plomo es prensada, mediante un punzdén, a una e;evadé~u

e

presidén al interior de una envoltura tubular situada:,

5e encima de une carga bésiga de explosivo secundarioc. .

sede

La azida de plomo usada hasta shora ha tendido a ad-.-

herirse a los punzones prensadores, dando lugar a REVS
riesgo de .explosidn accidental al retirarse el péﬁi .
zén, debido a la sensibilidad de la azida de plomo ;":
10. la friccién. Este riesgo se incrementa &i la composi-
cién primaria de azida de plomo contiene, como con
frecuencia ocurre, estifnato de plomo (trinitroresor-
cinato de plomo) para incrementar le coherencia y la
sensibilidad a la iniciacidén mediente combustidn del
15. fusible de seguridad, puesto que el estifnato de plo-
mo tiene una tendencia mayor ain a adherirse a los
punzones prensadores. Hasta ahora, las composiciones
de azidas de plomo han conteniao ordinariamente una
pequefia proporcidn de aluminio fino para que actie
20. como lubricante a fin de evitar la adherencia a los
punzones, pero el aluminio incrementa la sensibilidad
de las composiciones qQue contiene estifnato de plomo
al encendido por descarga electrostdtica, siendo ge-
neralmente inconveniente en la fabricacidn de detona-
25. dores, porque el procedimiento de mezclado en seco
mediante el cu&l se incorpora, conduce a la acunmula-
cidn de carga electrostdtica y a 1la difusidn del alu=-
minio seco en forma de polvo arrastrado por el aire,
Un objeto de la presente invencién es pro-

30. porcionar una composicidén de azida de plomo libre de



aluminio y dotada de una reducida tendencia a adhee .+ o

[ X

rirse a los punzones prensadores. R
Hemos descubierto que el disulfuro de mollhp
deno es eficaz em el tratamiento de la azida de pl&&;
e para reducir su adherencia a los punzones prensadores y

XX

que este tratamiento es también efectivo para las care

gas primarias de azida de plomo que contienen estifnaf

‘o [

to de plomos ., -

As{, de acuerdo con esta invencién, una com-*

10. posicién de azida de plomo adecuada para su empleo en
una composicién primaria detonadora comprende azida
de plomo y disulfuro de molibdeno. Discrecionalmente,
la composicidn puede comprender tamﬁién estifnato de
plomo. i »

15. El disulfuro de molibdeno presenta preferi-
blemente la forma de un polvo fino dotado de un did-
metro medio de particula inferior a 20 micras,

Puede conseguirse una marcada reduccidn en
.la tendencia de la composicidén de azida de plomo a

20, adherirse a los punzones prensadores, mediante el uso
de pequefias proporciones de disulfuro de molibdeno.
Para fines prdcticos, no es ordinariamente necesario
user mds del 4% en peso de 1la composicién y puede
conseguirse un alto grado de felta de adherencia em-

25, Pleando un 0,1% en peso.

La compqsicién de azida de plomo de la in-
vencidn puede prepararse mezclando el disulfuro de
molibdeno con la azida de plomo en estado seco, pero en
un método preferido se dispersa en un medio 1{quido,

30, convenientemente agua, antes de mezeclarse con la azida
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de plomo. Como ésta es invariablemente formada medilipe=:

te la constitucidn de un precipitado sélido en una a0~

lucidn acuosa de un coloide, tal como, por ejemplo, e,

LI 4

gelatina o dextrina, reaccionando una azida soluble en

agua y una sal de plomo soluble en agua, es ventajoso ,

cs b

dispersar el disulfuro de molibdeno en dicha solucidn. -

. ® .

e e s
coloide., Esta contiene ordinariamente en solucidn 8088,

. ¢ 0

céustica, sal de Rochelle y un material coloidal tal’

.
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como, por ejemplo, gelatina o dextrina, 0 une mezcla
de ellas, y puede prepararse fdcilmente una dispersidn
de disulfuro de molibdeno en tal solucién. Sin embargo,
es preferible evitar el usb de dextrina como coloide,

puesto que los cristales de azidas formados en presen-
cia de la dextriné ¥y el disulfuro de molibdeno son bag
tante sensibles a la arenisca y a la descarga electros

tédtica. Si se omite la sosa cdustica, se obtiene una

azida dotada de una coherencia ligeramente superiore.

Un agente humectante disuelto en la solucién coloide
acelera la dispersidn del disulfuro de molibdeno. Solo
es necesario usar un ligero exceso de dismlfuro de mo-
libdeno, puesto que casi todo é1 se mezcla con la azida
de plomo. En esta forma del procedimiento, se aglutina
una elevada proporcidn del disulfuro de molibdeno den-—
tro de la estructura cristalina de la azida de plomo y
una concentracidn superior de disulfuro de molibdeno
tiende a dar un producto de reducido tamafio cristalino.
_ Las composiciones qQue contienen estifnato de
plomo pueden prepararse afiadiendo el disulfuro de mb-
libdeno a una meszcla pfeformada de azida de plomo y-

estifnato de plomo, pero es més conveniente tratar la
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azida de plomo separadamente con disulfuro déxmoliﬁnﬂ:

deno e incorborar seguidamente el estifnato dg plomo;'

Que puede tratarse también, si se desea, con disulfurq

e &

de molibdeno, antes de su incorporacidén. El tratamisn-

to puede efectuarse ventajosamente formando un pregi-e

T

pitado de estifnato de plomo mediante reaccidn de una”.

e ¢

sal de ‘'plomo asoluble en agua y un estifnato soluble’ :«,

L4 .

en agua en una solucidn acuosa de un coloide, en pngr N

sencia de una dispersidn de disulfuro de molibdeno. ’
Ademds de presentar una reducida tendencia

a adherirse a los punzones prensadores, las composi- -

ciones de azidas de plomo de la invencidn, incluyen-

do a las que contienen estifnato de plomo, son satig

factorias en todos los demds aspectos importantes.

- Por ejemplo, la sensibilidad al encendido por descar

ga eléctrostdtica y por combustidn del fusible de sg
guridad, no es materialmente afectada y su capacidad
de iniciacidn del explosivo secundario es algo acen=-
tuada. | | |
La invencién se ilustra adicionalmente con’
los siguientes ejemblos, en los Que todas las partes

Y porcentajes son en peso. .
EJEMPLOS 1 a 16

En estos ejemplos, de los que se ofrecen
detalles en iavtabla 1, se pasaron simulténeamente,
a un ritmo uniforme y durante un periodo de 32 minu- -
toa, 50 cm3 de cada una de dos soluciones acuosas,
una de ellas conteniendo un 38, % de nitrato de plo-
mo y conteniendo la otra un 15% de azida de sodio ¥

un 0,057 de sal de Rochelle, en 337 cm3 de una so~
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lucidn bédsica que contenfa un 0,5% de un coloide y- .~

se oo

dispersa una cantidad de disulfuro de molibdeno, co-}-

mo se indica en la tabla 1. El disulfuro de molibdend.,

L 4

tenfa un tamafio medio de particula inferior a 20 mi- .

-

cras. El resultante precipitado de azida de plomo tgéﬁ

separado, lavado con agua, secado en aire @& 50-60°Q;y‘0
ensayado., En los ejemplos 1 a 15 el coloide era gelp%:.

[ L4

tina no espumante que contenfa un 0,2% de alcohol

.o p

nrqctilico como agente antiespumante, y en el ejemplé'
16 era dextrina. En los ejemplos 2 y 4 la solucidn
que contenfa la azida sddica contenfa también un 0,12%
de sosa cdustica. En los ejemplos 6 a 16 inclusive la
solucidn bdsica contenfa una gota de un agente humec=—.
tante comercialmente obtenible como Lissapol NX (mare
ca comercial registrada) para facilitar la dispefsién
del disulfuro de molibdeno.

Se ensayeron muestras del material en cuanto
a coherencia, sensibilidad a la arenisca, sensibilidad
a la descarga electrostétiqa y densidad volumétrica,
como se describe en la mambria de la patente del Reino
Unido mimero 961,787, con la excepcidn de que en el
engayo de sensibilidad a la descarga electrostdtica,
se usé un material que habfa sido prensado a 421,8
kg/cm2 y subsiguientemente disociado. Los resultados
obtenidos se indican en la tabla l. Ademds, se ensa-
yaron las muestras en cuanto & sensibilidad a la fric-
cidn y a los impactos, su capacidad de encendido por
el fusible de seguridad, su capacidad de iniciamcién
de una carga bdsica detonante de tetranitrato de penta-
eritritol (PETN) y su capacidad de flujo a través de



>

10,

15?

20,

un orificio., La azida de los ejemﬁ%gs ]: a 15 era su=."

perior, en todos estos aspectos, a composiciones de :

<

azides de plomo similares que no contenfan disulfurs.

de molibdeno., La azida de plomo del ejemplo 16, en .

a6

el qQue se empled dextrina como coloide, presentaba

LR N R

la forma de cristales irregulares ¥y de puntas aflla-i
das, que tenfan una sensibilidad indeseablemente ele-

vada a la arenisca y que eran también bastante aensi-

L]
¢

bles a la descarga electrostédtica. Se prensaron tam- *
bién muestras mediante punzones en tubos detonadores
a 281,2 kz/en? mediante un punzén normalmente emplea-
do en la fabricacidn de detonadores, y en ninguno de
los casos se adhirié sustancielmente ningin material
a los punzones{

Los resultados de los ensayos indicaron que
la azida de plomo preparada en los ejemplos era ade-
cuada para su empleo como carge primaria en detonado-.
res. Al mezclarse Tl partes de cualquiera de las azi-
das de plomo de 108 ejemplos 1 a 15 con 20 partes de
estifnato de plomo, la resultante composiciédn inicié-
dora primaria pose{a tan buenas propiedadesAcomo la
composicién cominmente usada de azida de plomo/estif-
nato de plomo/aluminio 67/30/3 (ASA) y no exhibid mé-

yor tendencia~a adherirea'a ioe‘punéones prensadores.
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TARLA 1 .

— $od - r
, (Jimrurs o melth- | Contepide en I': Contemiio en + Denedagd i Cobg | Seeivii Senemni-l 1
! ldeno ey la solucidn ! disulfuro de I ‘- Gol procy ! trica, ! oia, ! 1z arec! 1a aoss ! clones 1
! Ejemplo Y bésica, % ! molibdeno nm._\._..:sod m wa.oo h ca, | (mitw ! Diesa. ! oon ' s
! ' }Erecipiiade 1 e Mo O°m3 | {mimu | meca, | Sroe- ! !
! ! ! do azida de !, 92 de plomo : p o8y & ome | Slectros- 1
! ! ! plomo, % . L H 1 mﬂ -OEhd.OHﬁ.OEv -H Jm|
1 ! ¢ s w : v - H q
“ 1 ! 0.1 “ 2,04 “ 92,5 “ 1.40 “ V 60 m V 50 7-10 y
! e C : ! !
! 2 ! 0.1 ! 2.04 L 91.6 ” 1.40 “ v 60 | V 50 ; 10-15 w NaOH en solucién
1 (NaOH presente) -. m “ H | H 1 1 de azida sddica 1
! , ! !
I I .05 P10 937 ! 137 [ Dso | 3342 | 720 | ~
! !
1o i 0.05 1 1.0 1 9207 | 1.37 | D60 | 3342 | 57 | NaOH en soluciln |
“Cﬁom presente) “ m “ H H 1 1 1 de azida sédica 1
boos P .07 Pooves ) 934} 140 ! D60 !4z | 105 | _
: ! 1
Lo I 00045 ool b s b am D60 azso | 1508 | |
! ! !
' 7 : 0.022 ! 0.45 : 94.5 | 140 -} D60 | 4250 {  7-0 | 1
. 1 1 1
: 8 ! 0.04 ! 0.92 : 94,2 b1t ! Do faeso | 1015 ' !
1 ! . ' ! !
! 9 ! 0,066 ! 1.4 ! 93.6 boiar | D60 | > 50 | 1045 !
; ; i ! ! ] !
m 10 w 0,09 m 1.85 M 9345 ' a.30 " v 60  42-50 5-7 1 '
. ! ! !
ton “ 0.102 ! 2.4 “ 92,9 b vmo P332y 5-7 1
! i ! ! !
! 12 “ 0.132 ! 2.85 “ 92,2 M 1.47 mvmo | 42-50 5-7 1 !
! . ! ! ! !
P13 i 0.8 P36 ! 91.5  § 1.7  } D60 | 342 + 1015 | H
’ . . . t m m
oo ! 0.22 ' 4.5 ! 91.7 HEEWPL vmo i > 50 I 1528 | !
M i 1 ! ! ! !

g ! 0,27 ! 5.4 ! ! 2 - i .
] ’ ! , ! “ S1.2 " Lo47 " Vmo “ 34 : 10 yNaCH en solucién de m
! 16 ! 0,132 ! 2, . 8- ' 1azide sddice y dextriy
! ! 3 ! 3 ! 92 “ .43 “ Vmo n ol “ 4 Mum en solucién bdsicay
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EJENPLOS 17 8 20

En estos ejemplos, se mezclaron en seco azi-

das de plomo preparadas como en los ejemplos 1 a 15,:u.
pero sin disulfuro de molibdeno en el licor bésico,,:,
con el mismo grado de disulfuro de molibdeno usado .

cp b

en dichos ejemplos. Los resultados de los ensayos BO= *,

bre las mezclas se indican en la tabla 2 y a efectos.,

comparativos se incluyen también los resultados de iés:

ensayos relativos a la azida de plomo. Ademds, las
mezclas fueron ensayadas en cuanto & friceidn e im-
pactos, en cuanto & su capacidad de flujo a través

de un orificio y en cuanto a su tendencia a adherirse
a los punzones prensadores. Los resultados muestran
que las mezclas eren tan adeéuadas para su empleo en
las cargas explosivas iniciadoras de los detonadores
como la azida de plomo pura, con la excepcidn de que
con lag concentraciones superiores en disulfu:o de
molibdeno la cantidad requerida para iniciar al PETN
era superior,

Al mezclarse 71 partes de las composiciones
de estos ejemplos con 29 partes de estifnato de plomo,
las mezclas resultantes fueron composiciones explosi-
vas iniciadoras tan buenas como la composicidn ASA
cominmente usada y no exhibieron meyor tendencis a

adherirse a los punzones prensadores,
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Coheren !Sensibi

b Jn A 4 4

!Sensibi

! Disulfuro ! Densidad !Cantidad !

! de molib— ! volumé- ! cia (mi !lided a !lidad & !minims Ja!

il deno, ! trica ! nmatos  !la are- !la des- !ra iniecian
! 1 ! (g/em3 ! 'nisca, !carga !una cargs!
! ! ! ! !g. cm. !electrog!de PETN, !
! ! ! ! ! 1tdtica 'gramos-- !
! ' ! ' ! ! (kilovol! !
! 13 1 ' ! ‘tios) -1 IRRR
! ] ' RN ! ! et
127 1 1 {247 ) D 60 1>50 11518 zo.oz-o,osg
i L2 ! 1.47 ; > 60 i > 50 ; > 18 ;o 030,044 4
11 13 1 147 1 D60 1350 ! >18 io.oa-o.oq
t2o 1 6 147 1 D60 1350 ! %18, 10.04-0,05!
! | Ninguno ! 1.47 | >60  142-50 ! 10-15 !0.02-0,03!
! ! ! ! ! ! !

NOTA

Descrita suficientemente 1la naturaleza del

invento as{ como la manersa de realizerlo en la préc-

tica, debe hacerse constar que las disposiciones an-

teriormente indicadas son susceptibles de modifica-

ciones de detalle en cuento no elteren su prineipio

fundeamental. También se hace constar que el invento

se refiere a una solicitud de patente presentada en

Inglaterra, con fecha 9 de agosto de 1965, nmimero:

34008/65, acogiéndose, por lo tanto, a los beneficios

Que conceden los Convenios Internécionales en vigor,

siendo 1o que comnstituye la esencia del referido in-

vento y por lo que se solicita Patente de Invencidn
por 20 afios en Espafias "PROCEDIMIENTO DE PREPARACIGN
DE COMPOSICIONES DE AZIDAS DE FLOMO"; caracterizdndose

por lo siguiente:

18,- Procedimiento de preparacién de compo-
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siciones de azidas de plomo, caracterizado porque cbm-:
rrende la formacidn de un precipitado de estifnato de-
plomo mediante reaccidén de una sal de plomo soluble pn,

LI

agua y un estifnato soluble en agua en-una solucidn ¢,

S5e acuosa de un coloide, en presencia de una dispersiépg_kA

de disulfuro de molibdeno. , v

v s @
e a0 ®

28.~ Procedimiento, segun la reivindicaciénru
18, caracterizado porque comprende dispersar en un.ﬁé—-:
dio 1fquido disulfuro de molibdemo y la mezcla de azi-*
10. da de plomo con él. | ,
| 38,~ Procedimiento, segin la reivindicacién
28, caracterizado porque el medio l{quido es un medio
acuoso.
48,.- Procedimiento, segin la reivindicacidn
15. 28, caracterizado porque el disulfuro de molibdeno se
dispersa en una solucidn coloide y la azida de plbmo
se forma en dicha solucién mediante la reaccidn de una
azida soluble en agua y una sal de plomo soluble en
agua. | , |
20, 58 ,~ Procedimiento, segin la reivindicacién
48, caracterizado perue la solucidn coloide compren-
de una solucidn de gelatina,
62,~ Procedimiento, segin la reivindicacidn
58, caracterizado porque ;a gelatina es no espumante.
25. T8 .- Procedimiento, segin la reivindicacidn
68, caracterizado porque la solucidn de gelatina con-
prende alcohol n-oct{lico como agente antiespumanté.
88,~ Procedimiento, segin cualquiera de las

reivindicaciones 32 a T2, caracterizado porque el me-

30, dio acuoso comprende un agente humectante.
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posiciones de aéidas de plomo"; tal y como qQueda sus:

tancialmente descrito en la presente memoria. .
o . *
. LK)

Egta memoria consta de doce hojas escritas

a mdquina por_una sola cara,

>
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