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La presente invencidn se refiere a clertos perfec—
cionamientos introducidos en la obtencidn de una composicién
pirotécnica. Particularmente una composicidn nitrogenada, sub-
oxigenada, que permite obltener por combustidn unos gases préc-
ticamente no téxicos, utilizables especialmente para el inflado
deiérganos de seguridad inflables de los dispositivos de pro-
teccidn de los pasajeros y conductores de vehiculos automdvi-
les y otros vehiculos rdpidos,

Las composiciones de propergol que utilizan como adi-
tivo en pequefios porcentajes unos azoturos como el azoturo de
sodlo o derivados del tetrazol, como el aminotetrazol, son co-
nocidas, pero, estando concebidas para la propulsidn de arte-
factos, producen por combustidn una proporeidn muy importante
de gases téxicos.

Las composiciones de propergol a base de una mezcla
de azoturo como el azoturo de sodio y un cxidante mineral como
el perclorato de @otasio, ¥ que contienen eventuglmente un pe-~
quefio porcentaje de un Sxido como catalizador de la combustidn,
como la silice, son también conocidas, Sin embargo, estas com—
posiciones tienen un rendimiento gaseoso limitado que impone
reslizar une mezcla segin proporciones que permitan un sensible
equilibrado en oxigeno, lo que implica la produccidn de dxidos
de nitrdgeno muy tdxicos, en tanto, que cuando dichas composi~
ciones son utilizadas pars la propulsidn de artefactos, dicha
produccidn de Sxidos de nitrdgeno no presenta inconvenientes,

Pambién se han propuesto composiciones generadoras de
gases que permiten obtemer un gran volumen de gases no tdxicos
en un plazo muy corto, pero las composiciones propuestas son
del tipo de liga pléstica y de oxidante mineral y suministran

gases que contienen un porcentaje relativamente elevado de oxi-
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geno, lo cual puede constitulr un inconveniente cuando dichos
gases son empleados para el inflado de rganos de seguridad in-
flab;es en caso de accidente, teniendo en cuenta los riesgos de
incendio,
La nueva composicidn pirotécnica generadora de gases
segin la invencidn presenta un elevado rendimiento de gases y
permnite obtener por combustidn un gran volumen de gases pric-
ticamente no téxicos, de temperatura limitada, en un plazo muy
corto, no teniendo dichos gases sino un contenido reducido de
oxigeno y no conteniendo sino gases inertes, Adends, los resi-
duos sblidos de la combustidén.no presentan ningin inconveniente
fisioldgico.
Segin la presente invencidn, la composicidn pirotéc-
nica generadora de gases contiene:
a) un carburante constituido por un azoturo alcalino o al-
' calinotérreo, con preferencia azoturo de sodio;
b) un oxidante mineral alcalino particular elegido en el
’ grupo que comprende los percloratos aleglinos y los bie
crometos alcalinos, con preferencia el perclorato de po-
tasios
c) cuando menos un compuesto nitrogenado particular suscep—
 tible de proporcionar un importante desprendimiento de
nitrdgeno, elegido en el grupo que comprehde: el amino-
tetrazol, el aminotetrazol hidratado, la azodiecarbonam
wida y el azotetrazol, con preferencia el aminotetrazol
hidratados
d) eventualmente, un aditivo que permita reaccionar con los
residuos sélidos de la combustidn, constituido por silice.
Més particularmente, la composicién presenta una rele-

cidn en peso: azoturo alcalino o alcalinotérreo sobre oxidante
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mineral alcalino particular que es superior a 1 y una relacidn
en peso: compuesto nitrogenado particular sobre azoturo alesli-
no o slcalinotérreo que es inferior al 48%.
Con preferencia, la composicidn generadors de gases
contiene segin la invencidn:
« de 50 a 80 partes en peso de azoturo de sodioj
~ de 50 a 20 partes de perclorato de potaslo para un total
de 100 partes de azoturo y de perclorato;
— hasta el 48% (con respecto al azoturo) de aminotetrazol
o de aminotetfazol hidratados
~ ¥y cuando menos un 6% (con respecto al azoturc) de silice,

Los residuos sdlidos de la reaccidn del azoturo aleca—
lino o alcalinotérreo y del oxidante mineral comprenden éxidos
alcalinos o alealinotdrreos cuya mayoris tiene una accidn fisio-
1légica irritante y que pueden provocar guemaduras, especialmente
cuando los constituyentes esenciales son el azoturo de sodio y
el perclorato de potasio.

La incorporacidn de la silice en la composicidn piro-
técnica permite suprimir estos éxidos transformindolos en sili-
catos que no ejercen accidn alguna sobre el organismo., Por ejem-
plo, la supresidn total del dxido de sodio en los residuos de
la combustidn se consigue utilizando un 9,3% de silice con res-
pecto a la cantidad de azoturo de sodio, aunque, en la préctica, -
una proporcidén de silice superior al 6% permite obtener una su-
presidén parcial pero satisfactoria del éxido de sodio,

Seglin la invencifn, se ha descubierto que la introduc-
cidn en la composicidn pirotéenica de cuando menos un compuesto
nitrogenado particular susceptible de proporcionar un importante
desprendimiento de nitrdgenc elegido en el grupo definido permite:

- realizar unas composiciones que presentan un plazo de en-

)/
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cendido muy reducido, del orden de algunos milisegundos,
a pesar de mantener una temperabura de autoignicidn que
permite un empleo con toda seguridad;

~ sumentar de manera muy importante el rendimiento gaseoso
de la composicidn (expresado en litros por gramo);

~ reducir el potencial (expresado en cal/g), estando rela-
cionado dicho potenciél con la temperatura de combustidn;

habiéndose descubierto mds particularmente que si el empleo del
compuesto nitrogenado particular provocaba la produccidn de Jdxido
de carbono, provocaba por otra parte también una importante dis-
minucifn de la proporcidén de los 4xidos de nitrdgeno tdxicos y
que existia un gran campo de porcentajes que permiten reducir la
produccidn de dxidos de nitrdgeno a pesar de oblbenerse una pro-
porcién de 4xido de carbono que no alecanza.un valor critico.

Los gases producidos por la composicidn pirotéenica
son utilizados especlalmente para el inflado de drganos de se-
guridad inflables que no admiten sino gases de temperatura limi-
tada, por lo cual es particularmente interesante obbtener:

- una temperatura de couwbustidn que sea la wés baja posible,
ya que los gases de combustidn tienen que ser enfriados ..
antes de su introduccidn en las almohadas inflables;

~ un rendimiento gaseoso mAximo y un plazo de encendido muy
corto, ya que el tiempo de inflawmiento es éorrientemente
del orden de 20 milisegundos;

~ une toxicidad minima que debe ser debida a la reduccidn
de la proporcidn de dxidos de nitrdgeno, que es mucho més
peligrosa que la produccidn de dxido de carbono.

Por otra parte, la proporcidn maxima del compuesto,
susceptible de proporcionar un importante desprendimiento de ni-

trégeno, introducida en la couposicidn pirotéenica es determinada
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por el grado dé toxicidad en JSxido de carbono de los gases que
se puede tolerar y depende esencialmente de los porcentajes de
azoturo y de oxidante mineral.

M4s particularmente, ubilizando por una parte el azo-
turo de sodio y el éerclorato de potasio y, por oira parte, el
aminotetrazol hidratado que tiene un potencial del orden de -200
cal/g y que permite obtener 0,5 litros de nitrdgeno por gramo,
asi como vapor de agua y una pequefia cantidad de hidrdgeno, si
se quieren obtener indicios de éxido de carbono que no excedan
un valor de 100 partes por milldn aproximsdemente en los gases
de combustidn, la proporcidn méxima de éminotetrazol para wtili-
zar es definida por las condiciones siguientes, expresadas con

relacidn al peso de los distintos componentes:

NaN 70 aninotetrazol .
3 . tiene que ser 6
para ————w = =, ]g relacidn - e inferior a —
KC10, 30 Nall, 70
es deeir, inferior a 8,5%,
Nelly 60 ' aminotetrazol ' 16

tilene que ser

DALY St = ey 18 relacidn ¥ inferi -
X010, 40 Nall, °FB g

Nal inotetrazol
3 50 ) amino i tlene que ser 24
PArg mm——— = =, la relacién inferior a oy
KC10, 50 Nal, 50

es decir, inferior a 48%.
Construyendo un diagrama en el cual se pone en orde—

nada la relacidn de los pesos §f§3~ y en abscisa la relacidn de
aninotetrazol KC10
los pesos » la ourva que pasa por los tres puntos
NaN
definidos como gsifue:
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FPunto & b L
NaN3 70 60 50
ordenadag ————— e - ——
K0104 30 40 50
aninotetrazol
abscisas 8,54 27 % 48 %
NaN3

delimita un campo situado debajo de dicha curva, en el cual la
proporcidn de dxido de ocarbono en los gases de combustidn no

supera 100 ppm aproximadamente,

Ademds, como se encuentran dificultades de encendido
cuando la relacidn ~Ei5§ es inferior a 1, se prefiere limitar este
campo entre la curva de%inida por los 3 puntos a, b, o, el eje
de las crdenadas y la recta paralela al eje de las abscisas de
ordenada = 1 corresponde a proporclones iguales de perclorato
de potasio y de azoturo de éodio.

En los Ejemplos siguiéntes, se describen a titulé de
referencia tres composiciones pirotécnicas generadoras de gases
a base de azoturo de sodio, de perclorato.de potasio y de sili-
ce para las cueles los valores indicados estén expresadbs en

parte en peso,

Composicidn A B g
Nal¥3 50 60 70
KC10, 50 40 30
$10 4,6 5,6 6,5

2
(granulometria media 30 /u)

Los pontenciales'obtenidos-experimentalmenie con estas
composiciones disminuyen cuando la proporcidn de perclorato disw
minuye y son iguales a: 1330 cal/g, 1270 cal/g y 1220 ceal/g para
las composiciones A, By respectivamsnte Co

La temperatura de autoignicidn es de 425¢ C, para es—

tas tres composiciones,
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El rendimiento gaseoso estd coumprendido enmtre 0,248 1/g
¥ 0,356 1/g (devolviéndose los gases a sus condioionés normales de
presidn y de‘temperatura) y la composicidn de los gases producidos
por la combustién revela una proporcidn de nitrdgeno comprendida
entre el 96% y el 99,5% con respecto a la masa de los gases de
combustidn,

La eliminacidn de los 4xidos de sodio en 1los residuos sé—
lidos de combustidn es satisfactoria gracias a la incorporacidn de
la silice en polvo en las cantidades indicadas, .

El empleo de otros azoturos alecalinos o alealinotérreos
¥ de otros percloratos alcalinos o de bicromatos alcalinos condu~
ce a la obtencidn de valores distintos, pero comparableé, ¥y las
observaciones que pueden hacerse son parecidas, Estos distintos
ejemplos A4, By C muestran el interéds que presenta el empleo de
elevadas proporciones de azoturo, ya que por una parte la tempera—
tura de combustidn, ligada el potencial de la composicidn, dismi-
nuye y, por otra, aumenta el rendimiento en gases, aumentando tame
bién la formacidn de los 4xidos de nitrdgeno y, por ejemplo en el
intervalo de proporciones comprendidas entre Z- e R Y-

30 xcioq 20
composiclones del tipo descrito en este Ejemplo presentan una to-
xicidad més elevada, debida a la excesiva formacidn.de dxidos de
nitrdgeno. Puede remediarse este inconveniente mediante el empleo
de un compuesto nitrogenado particular susceptible de proporcionar
un importante desprendimiento de nitrdgeno,

Se ilustra la presente invencidn con Ejemplos no limitam
tivos que vienen a continuacidén y en los cuales distintas compo-
siciones pirotécnicas reallzadas estdn indicadas con sus prlnoipar
les caracteristicas, Dichos Ejemplos ilustran el empleo de un comw
puesto susceptible de proporcionar un importante desprendimiento

de nitrdgeno, en este caso aminotetrazol, en 4 composiciones pi-
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rotéonicas generadoras de gases segin la invencidn, cuyos valores
indicados estén expresados en parbte en peso.

Composicién (en forma

de pastillas. D E F G

NeN, 60 60 50 50

KBlO4 40 40 50 50

Aminotetrazol 16 18 24 28
Caracterdsticas

Toxicidad de los gases de combustidn expresads en partes por

nilldn:
Oxido de carbono 50 1100 90 21.00
Oxido de nitrdgeno 80 30 110 45

Los potenciales y las velocidades de combustidn obte-
nidos con las composiciones de este Ejemplo son inferiores a
los obtenidos con las composiciones que no contienen aminotetra~
zol ¥ que presentan una relacidn Eﬁi§~ idéntica., Los potencigles
obtenidos son del orden de 1000 cal/g y los rendimientos en gar
ses‘son del orden de 0,45 1/g (devolviéndose los gases a sus
condiciones normeles de preéiéﬁ y de temperatura). _

El empleo de los otros compuestos_nitrogenados parti-
culares constituldos por el aminotetrazol hidratado, la azodi-
carbonamida y el azotetrazol, conduce a la obbtencidn de valores
distintos pero comparables, siendo parecidos los efectos CO~
probados.

A titulo de comparscién, se indican a continuacidn las
caractenisticas de combustidn de dos composiciones que no com-

prenden sino el azoturo de sodio y el perclorato de potasio,

Compogicidn H : Nally o+ o o » o o 50 partes
‘ KClO4 o 0 o 6 o o 50 partes
Estearato de alu-

minio s o o o o.e 3 partes (necesario
para la confecoidn de las pastillas),



250

255

260

265

270

275

“ 10

4195294

Caracteristicas

Rendimiento en gases . . 0,288 1/g
Velocidad de combustidn .80 mﬁ/s a 34 barias.

Composgicidn I NaN3 o o a 6 6 o 8 o o {0 partes‘

K01O4 i o o 0 0 0 6 o o 30 par'bes
Estearato de aluminio » 3 partes

Carascterd{sticas : Rendimiento en gases . 0,356 1/g

Gases producidos o o o 02 0,8%

No 99,2%
Velocidad de combustién 350 mm/s a 80 barias,
El Ejemplo siguiente ilusira el empleo del aminotetra~
zol y de la sflice en las composiciones pirotéenicas generadoras

de gases segin la invencidn, .

Gomposicidn K (en forme de pastillas)
| NalNy looooo.;) o . ;Opar’oes
K0104 e« s s 5 o o s o o 30 partes
Aminotetrazol o o o o o 6,5 partes

5i0, (granulometnia me-

2 dia 30 /u) o o o 0,5 partes
Tas caracteristicas dé combustidn obtenidas con una tal
composeicidén estdn indicadas a continuacidn:
 Rendimiento gases o, 0,45 1/8
, = 83 *
Hy = 16%

Gases varios no téxicos: 1%

Gases producidos N

Regiduos sdlidos XCL

Na202
NaZSiO

8102

3
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Temperatura de los gases en disten-
sibén leida por termopar : 5002 C,

Potencial del orden de 1000 cal/g
Velocidad de combustidn: 280 mm/s a 40 barias,

En los Ejemplos anteriores, la preparacidén de las com—
posiciones pirotécnicas segin la invencidn se efectda de manera
clésica por malaxado de los componentes y la conformacidn de las
cargas puede efectuarse incorporando una conveniente liga y so-
metiendo la composicidn a una 0peracién de pastillaje o a una
operacidn, bien conocida, de extrusién., Pueden obtenerse distin-
tas formas segin las caracteristicas requeridas y, por ejemplo,
la incorporacién a la composicidn de 1 - 2 partes en peso de esw
tearato metdlico permite obtener pastillas de un didmetro de 9,5
mn y de un espesor de 3 mm.

De manera general, el azoturo de sodio, el perclorato
de potasio; el aminotetrazol y eventualmente la sflice, son in~
troducidos 51mu1taneamente en unae mezcladora en forma de V (tlpo
MORITZ) v mezclados durante 1 hora.

Los componentes, previamente, han sido tratados fisi-
camente para elegir una fraccidn granulowétrica o para eliminar
la humedad y, por ejemplo, el perclorato de potasio ha sido tra-
tado a 802 C, durante 12 horas en estufa y el azoturo de sodio
ha, sido aﬁlas‘cado mediante un rodillo y pasado por un tamiz de
295 fu.

La mwezcla obtenide tiene forma de polvo y es aparente-
mente homogénea. Se introduce esta mezcla en una méguina de hacer
pastillas (tipo Stokes) en las condiciones siguientes de trabajo:

Presidn de pastillaje : de 2 a 10 toneladas/cmg
Grado de humedad ¢ de 30% a 40% )

Temperatura s Ge 212 a 292 G,

Ligas

estearato de aluminio, Teflén o KBr.
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~ Todo aquellorque gea accesorio en- la realizacifn del
procedimiento descr:i.’co, podné ser objeto de modificaciones y las
cuestiones de forma, dispositivos y méquinas utilizadas en la
ejecucidn de la invencidn debendn tomarse como de orden secundam
rio, pudiéndose emplear aquellos que mejor comvengan en tanto
no alteren fundamentalmente las particularidades caracterfsti-
cas,! _ |

La solicitante se reserva el derecho de obtencidn de

los oportuncs Certificados de Adic:i.(én complementarios por las
mejoras o perfeccionamientos que en lo sucesivo pudiers aconse-

jar la pndcticas

mmiOommnasmem

Descrite suficientemente la naturaleza y alcance de la
invencidn y la manera como la wmisma puede ser llevada a la préc-
tica, se reivindicen a titulo privativo las siguientes particu-
laridades gobre las cuales ha de recaer la concesidn del privi-
legio de PATENTE DE INVENCION que se solicita,

1).~ Procedimiento perfeccionado para la obtencidn de
composiciones i)irot;_écnicas de bajs toxicidad, especialmente de
couposiciones pirotéenicas nitrogenadas con bajo contenido de
oxigeno susceptibles de proporcionar por conbustidn grandes
volflmenes de gas en un periodo précticamente instantdneo y més
especialmente las composiciones destinadas gl acondicionamiento
de los dispositivos inflahles de seguridad de vehlculos de alta
velocidad de circulacidn para la proteccidn de conductor y ocu-
pantes, caracterizado por el hecho de incorporarse
2 un carburante sflido principal, un agente oxidante a fin de
favorecer la combustidn répida, al menos un compuesto nitro-

genado susceptible de producktr un considerable desprendimiento -

de gas y, por lo menos, un aditivo capaz de reaccionar con los
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residuos sflidos de la combustiidn,'

2)#= Procedimiento perfeccionado para la obtencidn de
composicionés pirotécnicas de baja toxicidad, segin la reivin-
dicacibn 1), caracterizado porque el carburante principal se
constituye preferentemente por un azoturo alcalino o alealing
térreo y mis especialmente por un azoturo de sodio.

3)o— Procedimiento perfeccionado para la obtencién de
composiciones pirotécnicas de baja toxicidad, segin la reivin-
dicacidn 1), caracterizado porque el oxidante adicionado se cons-~
tituye por'un minergl alcalino del grupo que comprende 1oS per-
boratos alcalinos y los bicromatos alcalinos

4)+~ Procedimiento perfeccionado para la obtencidn de
composiciones pirotécnicas de baja toxicidad, segin la reivine
dicacidén 1), caracterizado porgue el compuesto promotor del des-
prendimiento de gas se constituye por un compuesto de nitrdégeno
elegido en el grupo gue coumprende el aminotetrazol, el aminote
frazol hidratado, la azodicarbonamida y el azotetrazol.

5)e= Procedimiento perfeccionado para la obtencidn de
composiciones pirotécnices de baja toxicidad, segin la reivin-
dicacidén 1), caracterizado porque el cuerpo que motiva la reac~
cién con los productos sélidos de la combustidn se constituye
por silice,

6).= Procedimiento perfeccionado para la obtencidn de
composiciOnés pirotéenicas de baja toxicidad, segin las reivine
dicaciones 1) y 2), caracterizado por el hecho de que el carbu~
rante princiﬁal fdrmado por un azoturo alcalino o alcalinotérreo
se reduce g polvo y se selecciona por tamizgdo hasta fracciones
grenulométricas inferiores a 400 micras con aprovechsmiento ex-
clusivo de fracciones granulométricas inferiores a 295 micras del

combustible s8lido.
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;)oh Procedimiento perfeccionado para la obtencidn de
composicionés-pirotécnicas de baja toxicidad, segin las reivin=
dicaciones 1) y 3), caracterizado por el hecho de que el oxidan~
te mineral adicionado es sometido & desecacidn durante un periodo
no inferior a 10 horas ¥ en una temperaturs ambiente del orden
de los 602C, como minimo,

‘B)J- Procedimiento perfeccionado pars la obtencidn de
composicionés pirotéenicas de baja toxicidad, segin las reivin-
dicaciones 1) a %), caracterizado porque los productos integra—
dores antedichos,Ason molidos en seco conjuntamente durante un
periodo de tiempo superior a 40 minutos y en condiciones tales
que la proporcidn de los compuestos de slealino o alcalinotd
rreos nitrogenados con respecto al oxidante alcalino es siempre
superior a 1 y la relacidn de pesos respecto a los nitrogenados
especificos sobre los alcelino o alealinotérreos queda estable-
cida en una proporcidn inferior el 48%.

9)s~ Procedimiento perfeccionado para la obtencidn de
composicionés pirotéenicas de baja toxicidad, segin la reivin-
dicacidn 8), caracterizado por el hecho de introducirse los come
puestos indicados en un mezclador, adiciondndose una proporcidn
de 1% a 4% de una substancia aglutinante, tal que estearato de
aluminio, bromuro de potasio o tefldn con la finelidad de conse-
guir una composicidn pulverulenta,’

10) .= Procedimiento perfeccionado para la obtencidn de
composiciones pirotécnicas de baja toxicidad, segin reivindice-
ciones 1) a 9), caracterizado porque el compuesto pulverulento
obtenido es sometido finslmente a una operacidn de pastillaje
a wa temperatura ambiente entre 2120, a 292C, con un grado de
humedad ambiental comprendido entre‘3o% a 46%, realizdndose

dicha operacidn de pastillaje con altas presiones del orden de



2 a 10 toneladas por centimetro cuadrado.
11l).~ "PROCEDIMIENTO PERFECCIONADO PARA LA OBIENCION

DE COMPOSICIONES PTROTECNICAS DE BAJA TOXICIDAD,
Todo ello seglin quedé expuesto en lalﬁresenta Memo~

ria que consta de quince hojas foliadas y necanografiadas por

una gola cars. ‘
MADRID, 15 de Octubre de 1973.

P, A, V
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