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para solicitar PATENTE DE INVENCION EN ESPARA por 20 afios

a nombre de NITROCHEMIE GumbH

o,

entidad / de nacionalidad alemana

con domicilio en Aschau, Repliblica Federal Alemana

por: "PROCEDIMIENTO PARA IA FABRICACION DE MASAS DE POLVO-
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Es conocido fabricar pdlvore para cargas de
propulsibén a base de nitrocelulosa, nitroglicerina, ¥y
eventualnente otros componentes, mediante procedimientos
de amasado, procedimientos de laminacidn, de moldeo por
compresibén, con o sin utilizacidn de disolventes voldti-
les. En el procedimiento que se ha hecho conocer, la ni-
troglicerina es afiadida a una pasba acuosa de nitrocelulo
sa. Esta precipita formando una masa denominada de polvo-
ra bruta sobre las fibras de nitrocelulosa. Ia masa de
pdlvora bruta es subsiguientemente deshidratada, gelatini
zada y configurada mediante procedimientos de laminacidn
¥y moldeo por compresidn, sin utilizar disolventes. Por el
contrario, si se utilizan disolventes volitiles, los com-
ponentes necesarios son gelatinizados y homogeneizados de
esta manera en un aparato amasador. Después de la configu
racibén, el disolvente es eliminado lo mAs ampliamente po-
sible por calentamiento, en parte bajo vacio y despuds de
tratamiento en agua caliente. Ultimamente, se ha hecho co
nocer un procedimiento, en el que se incorpora en el pro-
cedimiento de amasado la nitroglicerina necesaria no en
forma libre, sino en forma de una gelatina explosiva, es
decir una mezcla gelatinizada a base de 90 a 9%% de nitro
glicerina, y 7 a 10% de nitrocelulosa y dinamita.

Se ha encontrado shora un procedimiento, el
cual, ademis de un alto grado de seguridad, asegura un mo
do de elaboracidén sencillo con buens gelatinizacibn total
del producto y un tiempo de tratamiento relativamente cor
to. E1 procedimiento de acuerdo con el invento para la
fabricacifn de masas de pdlvora a base de nitrocelulosa,

ésteres liquidos de 4cido nitrico y alcoholes polivalen=~
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tes, y eventualmente sales oxigenadas orgaurcas o inorgé-
nicas, consiste en someter en primer lugar a un procedi-
miento de amasado a un producto gelatinizado y previamen-
te madurado, preparado a partir de al menos 155 (referido
a nitrocelulosa seca) de la nitrocelulosa impregnada con
alcohol necesaria en total, el éster de &cido nitrico y
eventualmente hasta aproximadamente 5 a 15% del disolven-
e, con una mezcla de la restante nitrocelulosa, el res-
tante disolvente, aditivos, agentes gelatinizantes y even
tualmente las sales oxigenadas orglnicas o inorginicas.
La preparacidén de un concentrado previo a partir de al me
nos 15% de la nitrocelulosa, la nitroglicerina total y
una parte del disolvente, la cual conduce despuds de cor-
to tiempo a un producto gelatilizado, transparente y homd
géneo, tiene como consecuencia, por una parbte, el hecho
de que después de un corto tiempo de espera ya se obtiene
un producto muy bien madurado previamente, cuya transfor-
macién ulterior conduce, después de un tiempo de amasado
relativamente corto, a una pdlvora muy bien homogeneizada
Y, por otra parte, se disminuyen considerablemente los ca
sos de peligro que resultan en el transporte y adicidnm

de la nitroglicerina liquida al producto de amasado, ya
que la nitroglicerina es convertida en espacio de corto
tiempo a una forma relativamente mAs insensible. ElL con-
centrado previo citado, a causa de su contenido de disol-
vente, tiene ademés la ventaja de ser todavia mis insensi
ble que por ejemplo cuando se utiliza una gelabina explo-
siva. Una ventaja especial del procedimiento consiste en
que la nitrocelulosa utilizada para empastar el concentra

do previo puede corresponderse completamente con el tipo
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que estd previsto en la receba para la pdlvora resultante.
Ta ulterior transformacidn en la amasadora estid prevista
segln la téenica de disolventes.

Utilizando una nitrocelulosa previamente den-
sificada, la cual exhibe buenas propiedades de disolucidnm,
resultan en la fabricacidén de masas para pdlvora segln el
presente invento muy buenas condiciones de elaboracibn, ¥y
la pdlvora obtenida muestra un aspecto liso y homogéneo,
incluso cuando se afiaden grandes cantidades de sales, ta-
les como por ejemplo nitroguanidina, alto peso especifico
¥ buenos y uniformes rendimientos balisbticos.

La eleccidn de los componentes utilizados se-
gin el presente invento se verifica correspondientemente
a las recetas usuales para pdlvora, considerindose, en ca
lidad de ésteres liquidos de 4cido nitrico, por ejemplo
nitroglicerina, nitroglicol, dinitrato de diglicol; en ca
lidad de disolventes, especialmente acetona y mezclas de
acetona-alcohol o éter-aleohol; en calidad de gelatiniza-
dores, compuestos bales como Centradit, ftalato de dibuti
lo, ftalato de dioctilo o similares; en calidad de aditi-
vos, por ejemplo sales de plomo, criolita, didxido de +i-
tanio, etc.; y en calidad de sales oxigenadas, por ejem-
plo nitroguanidina, perclorato, nitrato de amonio y simi-
lares.

Ejemplo 1
En 100 partes de nitroglicerina se incorporan

con agitacidén, 20 partes de una nitrocelulosa impregnada

con 25% de alcohol y previamente densificada, con un con-

tenido de nitrdégeno de 13,15% y se deja madurar durante 6

horas aproximadamente. Resulta una gelatina casi transpa-
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rente, y susceptible de ser cortada, la cual, junbto con
110 partes més de nitrocelulosa (1%,15% de N) adicional
¥ 120 partes de nitroguanidina es sometida a un procedimien
to de amasado, afiadiendo 40 partes de acetona y 30 partes
5 de alcohol, lo cual necesita aproximadamente 4 horas. Des
pués de la terminacidn, se obtuvo una pdlvora muy compac-
ta con alto peso especifico, que mostreba buenas propieda
des quimicas (estabilidad) y balisticas.
5i la fabricacidn de la pdlvora se realiza sg
10 gon los procedimientos hasta ahora usuales, por simulté-
neo amasado de toda la nitrocelulosa, la nitroglicerina y
los demés componentes, hasta lograr una homogeneizacién
similarmente buena se necesita un tiempo de amasado de
aproximadamente 6 a 8 horas, resulbtando adicionalmente un
15 riesgo esencialmente aumenbado.
Ljemplo 2
En 85 partes de nitroglicerina previamente
preparada se incorporan 15 partes de nitrocelulosa (refe-
rido a la nitrocelulosa seca), en el mezclador de Drais a
20 la temperatura ambiente. Se utiliza uma nitrocelulosa pre
viamente densificada con 13,15% de contenido de nitrdgeno
Y una cantidad de alcohol impregnado de 25%. Después de
un tiempo de agitacidn de 2 minutos, se aflade la cantidad
total de la nitrocelulosa, y se sigue agitando durante 20
25 minutos més. El producto obtenido es cargado en cajas de
aluminio, y es dejado reposar durante 6 horas para la ma-
duracidén. Se obtiene una gelatina bien susceptible de ser
cortada, ya no transparente y de color débilmente parduz-
co~amarillo. Por cada carga del mezclador de Drais se ob-

20 tienen 300 kg de este concentrado previo.
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En una amasadora de Werner & fileiderer se ama

sa previamente despuds, durante media hora y a la tempera
tura ambiente, una mezcla de 35 partes de nitrocelulosa
(referido a la susbancia seca), 100 partes de nitroguani-

5 dina, 3 partes de Centralit y una pequefia cantidad de los
aditivos usuales. Seguidamente, se aflade la cantidad total
del disolvente, que no puede constituir mis de aproximada
mente 13% de la masa tobtal. Como disolvente, se utiliza
una mezcla de acetona y alcohol, siendo la proporcidn de

10 componentes de dos partes de acetona por una parte de al-
cohol. Después de la adicidén del disolvente, se amasa du-
rante 30 minutos bajo calentamiento. Seguidamente se veri
fica la adicidn de 50 partes de concentrado previo, des-
pués de lo cual se sigue amasando durante %0 minutos bajo

15 calentamiento, durante una hora con el caldeo desconecta~—
do, y durante 30 a 60 minutos con la refrigeracidén conec-
tada.

El tiempo tobtal de amasado es de aproximada-
mente 4 horas. Es necesario dejar reposar, al menos duran

20 te tres dias a la temperatura ambiente a la masa asi pre
parada, con la que se llenan recipientes de aluminio,

Una masa de pdlvora amasada y asi fabricada,
fue moldeada en forma de una pdlvora de 7 orificios, con
las siguientes medidas o dimensiones de la hilera: didme-

25 tro exterior 12,0 mm; grueso de aguja 1,0 mm; peso del tor
nillo sin fin: 6,5 mm.

El corddn de pblvora producido era de superfi

cie lisa y los orificios eran irreprochables. Los cordo-

nes de pdlvora fueron cortados en una longitud de 24,5 mn,

30 El secado, la clasificacidén y la grafitizacidn se verifi-
31.5.67.
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caron de manera usual. Una muestra o probeta de la pdlvo-
ra asi acabada fue sometida a deflagracidén en la bomba de
presién de 1450 ml, y se observd el transcurso de la com-
bustién. Los resultados estin indicados seguidamente (1)

v adicionalmente, como comparacidn, se dan los resultados
de la deflagracidén de un producto acabado utilizando una

gelatina explosiva (93/7) segln el procedimiento conocido

antes indicado (2)
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Hay que hacer resalbtar la mayor densidad y la
uniformidad del residuo de combustidén, mientras que en el
producto acabado normal (2) el residuo de combustidén tie-
ne su méximo con 30% y después disminuye fuertemente (De~
gresividad).

Ejemplo 3

De manera anfloga a la que se describe en el
Ejemplo 2, se prepard un concentrado previo de pdlvora de .
85/15 a base de dinitrato de diglicol ¥y composicidn por
lo demds igual (Nitrocelulosa impregnada con alcohol con
25% de contenido de alcohol y 13,15% de contenido de ni~-
trégeno). La gelatina obtenida no se diferenciaba del con
centrado previo preparado con nitroglicerina.

Con este concentrado previo de pdlvora se pre
pard la misma masa de pdlvora en la amasadora de Werner &
Pfleiderer. La composicibn y el modo de amasado fueron
iguales que en el Ejemplc 2. La masa del amasador de pbl-
vora preparada era algo mas consistente pero por lo demis
no se podia diferenciar exteriormente de la masa que con-
tenia nitroglicerina del ejemplo 2. Siguieron un almaceng
miento de tres dias a la temperatura ambiente y un subsi-
guiente moldeo en forma de pblvors de siete orificios.

Hilera: 12,0/1,0/6,5 (como en el Ejemplo 2);
temperatura de la masa amasada: 292C; presién de moldeo:
210 a 240 kg/cm2; duracidén del moldeo: 22 minutos.

El corddén producido era précticamente impeca~
ble. La presién y la duracién del moldeo eran algo superio
res a las del Ejemplo 2, lo cual es comprensible por la
mayor consistencia o viscosidad comprobads solo con bocar
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cado, la clasificacidn y la grafitizacibn se verificaron
tambidn tal como se describe en el Ejemplo 2.

Los resultados de ensayo eran satisfactorios
en todos los aspectos.

La presente solicitud que corresponde a la
presentada en la Repliblica Federal Alemana, el 18 de Ju-
nio de 1966, bajo el nimero N 28.700 VIb/78c., se acoge
a los beneficios del articulo 51 del vigente Esbabubo so-

bre Propiedad Industrial.

N O T A

Los puntos de invencidn propia y nueva que se
Presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten
te de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los si-
guientes:

1l.- Procedimiento para la fabricacibn de ma-
sas de pllvora a base de nitrocelulosa, &steres 1iquidos
de dcido nitrico y alcoholes polivalentes y, eventualmen-
te, sales oxigenadas orgénicas o inorgénicas, por amasado
de los componentes seglin la téenica de disolventes, carac
terizado porque se somete a un procedimiento de amasado,
un producto gelatinizado y previamente madurado, pbrepara-
do a partir de al menos 15% (referido a nitrocelulosa se-
ca) de la nitrocelulosa impregnada con alcohol, necesaria

en total, con el contenido de nitrdgeno que se prevé en

r
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el producto acabado, el éster de &cido nitrico y, even-
tualmente, hasta aproximadamente 5 a 15% del disolvente,
con una mezcla de la restante nitrocelulosa, el restante
disolvente, aditivos, gelatinizadores y, eventualmente,
las sales oxigenadas orginicas o inorgénicas.

2.- Procedimiento para la fabricacibén de masas
de pbdlvora.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que
antecede y para los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de once hojas escritas a
miquina por una sola cara.

AL
Madrid,
P. A,
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