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La presente invencidén tiene por objeto un procedi-
miento para obbener una nueva pdlvora compuesta de elevado con
tenido de oxidaunte y de pequefio contenido de aglutinante oxi-
genado, no azoado, provista de buenas propiedades mecédnicas,
que permite realizar cargas pirotécnicas que desarrollan un
gran volumen de gas en un tiempo muy corto y que son estalbles
geowétrica y quimicamente a las elevadas temperaturas, y es—
pecialmente realizar cargas para generadores de gases no t8xi-
coS,

Ias pdlvoras compuestas clésicas comprenden habi-
tualmente un aglutinante polimero en una proporcidn préxima al
25% y la conformacidn de las cargas s¢ efectlia Unicamente me—
diante colada en moldes. Sin embargo, cuando se reducen en im-
portantes proporciones los porcentajes de aglutinante, la vis—
cosidad de la mezcla obbtenids durante el amasado de los dis-
tintos componentes de la pdlvora compuesta aumenta y las carac—
teristicas mecénicas de las cargas obtenidas resultan debili-
tadag y muchas cargas presentan defectos de cohesidn.

Ademds, el ‘empleo de dichas pdlvoras compuestas clé-
sicas en los generadores de gas de los dispositivos de protec~
cidn de cojines inflables utilizados en los vehiculos répidos,
como por ejemplo los vehiculos aﬁtoméviles, no puede ser consim
derado por el hecho de que estas pdlvoras no responden a las
condiciones de ausencia de toxicidad de los gases que pueden
emitir y presentan caracteristicas mecinicas malas que no per—
miten realizar cargas de pequello espesor. Este es especialumente
el caso de las pdlvoras compuestas que, como principales coie
ponentes, tlenen un oxidante del tipo perclorato o clorato me-
tédlico, un aglutinante oxigenado no azoado y un regulador iner-

te de combustidn, poco eficaz.
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Por otra perte, para ilustrar el estado de la técni-
ca, se indica a continuacidn la composicidn de los gases de
combustidn de una pélvora sin disolvente empleada generaluente
en los generadores de gas anteriores a la presente invencidn.

Composicidn de los gases de combustidn

Componentes principales:
0 10,8 moles/kg
4,84 moles/kg

2
Ho0 4,11 moles/kg
H, 7,78 moles/kg
co 8,75 moles/kg, es decir 24,5% en peso.

Los productos de combustidn contienen tawbiéh otros
gases en pequefia proporcidn y residuos sélidos., Estos produc-
tos son obtenidos por la combustién de una composicidn de pdl-
vora sin disolvente que comprende:

Nitrocelulosa (proporcidn de nitrdgeno 11,7%) 55,8 partes en peso
Nitroglicering 37,2 partes
Aditivos balisticos varios 7,5 partes

La reaccidn se efectla bajo 200 barias a una tempe—
ratura préxima a 2 6402 X. La adicidn de aditivos como el dxido
de cobre, el bicromato de potasio, el bidxido de mangeneso en
las composiciones de pdlvora sin disolvente no permite reducir
la proporoidn de dxido de carbono a menos del 8% en peso y,
fisioldgicamente, una proporcidn de Sxido de carbono superior
a 0,05% puede presentar riesgos. La limitacidn de la proporcidn
de los dxidos de nitrdgeno es todavia wds imperativa y el con-
junto de dichos 4xldos no tiene que superar algunas partes por
nilldén (ppm),

' Ta pdlvora compuesta segin el procedimiento de la in-

vencién permite remediar todos los inconvenientes anteriormente
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mencionados y la presente invencidn se refiere al descubrimien
to de la posibilidad de realizar pdlvoras compuestas gue pre-
senten un buen comportemiento mecdnico y que no produzca ga-
ses téxicos, siendo inferior a 15,2% en peso la proporcidn de
aglubtinante oxigenado no azoado y pudiendo ubilizarse los regu~
ladores carbonados de combustidn, como el grafito o el negro de
acetileno, en una proporcidén no superior a 0,84 en peso y un
acelerador metdlico de combustidn en cantidad inferior o igual
a 5% en peso con respecto al peso total de la composicidn, Di-
cha pdlvora compuesta estd definida por los componentes siguien
tes:

a) ;8% - 92% en peso de un oxidante elegido en-el grupo
constituido por los percloratos alcalinos y alcalinotérreos,
el perclorato de amonio, los cloratos alcalinos y alcalinoté-
rreos y el clorato de amonio;

b) 7,9% - 17,2% en peso de un aglutinante oxigenado no
azoado;

¢) 0,1% - 0,8% en peso de un regulador carbonado de combus—
tidn y eventualmente de un segundo regulador de combustiéﬁ;-

d) eventualmente, un acelerador metdlico de combustidn en
cantidad inferior o igual a 5% en peso;

e) eventualmente, un plastificente en cantidad inferior .
o igual a 4% en peso.

El oxidante empleado con preferencia es el perclorato
de potasio, utilizado solo o en combinacidn con un pequefio por-
centaje de perclorato de amonio que no supera el 6% en peso,
aunque taubién puede emplearse perclorato sddico y los clora~
tos potésicos y/o sddicos solos o en mezcla.

Los'aglutinantes utilizados con preferencia comprenw

den los acetatos de celulosa, mds particularmente el triscetato
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de celulosa y los cauchos siliconas, ¥ méds particularmente los
cenchos siliconas con una proporcidn de carbono inferior al
33%,

La proporcidn preferida de triacetato de celulosa es
del 8 al 17,2% en peso, y la del caucho silicona es del 8 al
14,6% en peso, Por debajo del 8% en peso, el aglutinante no
envuelve perfectamente los granos de oxidante, EL limite su-
perior de la proporcidn de aglutinante ha sido fijada para ob-
tener en la combustidn una proporcidn de Sxido de carbono de
aproximadamente 500 ppm.

Como agentes reguladores o aceleradores de combus—
tidn, puede emplearse negro de acetileno o.grafito en una pro-
porcidn de 0,15 a 0,5% en peso, eventualmente asociado al bi-
cromito de cobre en una proporcidn del 0,5 al 5% en peso, y
aluwinio en polvo en una proporcidn inferior o igual al 5% en
peso,

Con preferencia, el aluminio presenta una superficie
especi{fica de 3 400 a 3 800 cm?2 por cm3

Como plastificante, se emplean los productos normal-
mente indicados con este nombre, pudiéndose mencionar espe-
cialmente el fosfato de tricresilo, el ftalato de dietilo, lg
triacetina, en una proporcidn no superior a 4% en peso. Los
mejores resultados de comportamiento mecénico y de toxicidad
de los gases se obbtienen con la triacetina que, en igualdad de
peso, introduce menos carbono en la composicién. El papel del
plastificante es el de asegurar una buena homogeneizacidn du-
rante el amasado de la pdlvora compuesta, de mejorar su fabri-
cacidn y, en igusldaed de proporcidn de aglutinante, de mejorar
las propiedades mecénicas de las cargas obtenidas.

Las composiciones preferidas de la pélvora compues—
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ta segin el procedimiento de la invencidn son las siguientes:

Composicidn A

Trigcetato de celulosa 8,5 a 17 partes en peso
Perclorato potdsico 80 a 92 partes
Plastificante 1 a 3 partes
Negro de acetileno (regu— .

lador de combustidn) 0,15 a 0,5 partes
Aluminio 0,5 a 2 partes

Composicidn B

Reginag silicona con una pro-
porcidn de carbono inferior a 33% 8,5 a 14 partes en peso

Catalizador de la resina 0,8 a 1,5 partes
Perclorato potdsico 80 a 92 partes
Negro de acetileno 0,15 a 0,5 partes
Aluminio 0,5 a 2,5 partes

Se describe la invencidn en los Ejemplos no limita~
tivos siguientes:

EJEMPLO 1

Composicidn de la pdlvora compuesta

Triacetato de celulosa (con una

proporcion de acetilo de 65%) 10 partes en peso
Perclorato potdsico (granulome-

tria de 16 o) 88 partes
Triacetina (plastificante) 3 partes

Negro de acetileno (regulador

de combustidn) 0,2 partes
Alunminio 1 parte

PROCEDIMIENTO

Se hacen pasar los grémulos de triacetato por un
quebrantador y luego se introducen en un amasador con 3 partes
de plastificante y 50 partes de disolvente ciclohexanona.

Separadamente, se ha homogeneizado la mezcla de per-

clorato potdsico, de negro de acetileno y de aluminio én un
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nezclador cuyo contenido se introduce en el amasador en fres
veces, La duracidn del amasado es de 2 h. 1/2 y cuando se gbre
el amasador, se cuela inmediatamente la pasta, que seca bastan-
te rdpidamente, y se comprime en los moldes de las dimensiones
de carga que se quieren obtener.

Se obtienen unas propiedades mecénicas satisfactorias
(ensayos de resistencia a los choques y a las vibraciones) con
las grenulometries siguientes: 16 ,u para KC104 (en gramulome-
tria dnice) 0 20 m y 8 y.! (en granulometria bimodsl) pars
KC104; 3 /u para el negro de acetileno; el aluminio tiene una
superficie especifica comprendida entre 3 400 y 3 800 cm2/em3.,

EJEMPLO 2

Composicidn de la pdlvora compuesta

Resina silicona RTV 121 (o RIV

502 o RTV 141) . 13 partes en peso

Catalizador de la resina 1,3 partes

Perclorato potédsico (en bigranu~ 87 partes (75 partes

lometria de 20 /uy 8 /u) de 20 o1 y 12 partes de
8 )

Negro de acetileno 0,3 partes

Alvninio 2 partes

Lag resinas siliconas RTV 121, RTV 502 y RIV 141 de
la Firma RHONE POULENC son cauchos siliconas de unea proporcidn
de carbono inferior a 33% en peso. |

Por ejemplo, la composicidn en % en peso de la resina

RIV 141 es la siguiente: C: 29,6 ; H: 8 3 0 : 22,6 ; Si : 39,8.
PROCEDIMIENTO

El oxidente y los aditivos son introducidos en un mez-
clador, y después de dos horas de homogeneizacidn, son tras—
ladados & un amasador en el cual la resina silicona ha sido
puesta en solucidn en 50 partes de tricloroetileno, Después

de dos horas de amasado, se introduce el catalizador y, auuen~
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tando muy rdpidamente la viscosidad, las operaciones de confor-
macidén tienen que desarrollarse en los 1% minutos siguientes,

con preferencia por colada. La evaporacidn de la totalidad del

"disolvente se efectia en 24 horas a 202 G,

Para obtener una proporcidn mixine de éxido de car-
bono prdxima al 0,05% en los gases de combustidn (en condicio~
nes normales de presién y de temperatura), se ha limitado en
las composiciones la cantidad de aglutinante a:

17% para el iriacetato de celulosa,

14% para las resinas siliconas,

Las propiedades mecénicas aumentan con el porcentaje
de aglutinante empleado, porcentaje que en ningin caso puede
ser inferior a 8%, por lo cudl es interesante emplear una pPro-
porcidn de aglutinante inferior a las proporciones-limites de
17% y de 14% y aditivos que mejoren las propiedades mecdnicas
de la carga pirotéonicao El aluminio incorporado en los ejem-
plos de composicidn indicados anteriormente permite obtener
una mejor resistencia mecdnica, especialmente a los choques y
a las vibraciones; su influencia sobre la velocidad'de combus~
tidén es también interesante en el caso de aplicacidn a los
generadores de gas., La composicidn descrita en el Ejemplo 1
arde bajo 70 barias a 26 mm/s en ausencia de aluminio y la ve-
locidad de combustidn alcanza 44 mm/s con un porcentaje miximo
de Al del 5%. Bste méximum es determinado por la elevacidn de
la temperatura de reaccidn, debida a las propiedades exotérmi- |
cas del aluminio y que se traduce en un auwmento de la propor-
cifén de 4xido de carbono en los gases de combustidn, como mues—

tra la Tabla siguiente:
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Los generadores empleados én los dispositivos de pro-
teccidn de los vehioulos rdpidos tienen que liberar la totalidad
de los productos de combustidn en plazos generalmente inferio-

225 res a 20 ms, lo cual hace que las velocidades de combustidn al-
canzadas obliguen a emplear cargas pirotécnicas de pequefio espe-
g0r. Se ha comprobado que la velocidad de combustidn varia de
manera importante en funcidn del espesor de la pared de la car-
g8, Para una composicidn a base de resina silicona (Ejemplo 2),

230 la velocidad de combustidn de 36 um/s, observable en un bloque
de gran espesor, puede ser elevada a 50 mm/s e incluso més alla
con pequefios espesores, Este aumento de velocldad es debido es-
pecialmente a los intercambios térmicos por irradiacidn entre
las dos paredes enfrentadas, pero, en el caso de pdlvora trans—

235 16cida, este fendmeno va acompafiado de variaciones locsles de
velocidad de combustidn, que se traducen en una irregularidad
de combustidn que perturba las caracteristicas del generador de
gas, apareciendo en la superficie de combustidn unas burbujas

¥ créteres, Los reguladores de combustidn caerbonados, y especial~

240 mente el negro de acetileno, permiten remediar estos inconvenien-
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tes, Un porcentaje como los indicados en los Ejemplos conduce

a mantener una velocidad de combustidn mds elevada para las
cargas de pequeflo espesor, aun reduciendo las irregularidades

de combustidn y no aumentando pricticamente la produccidn de
éxido de carbono., Bn efecto, se ha descubierto que los regula=
dores de combustién no carbonados, como el talco o la greda, no
surtian efecto para las cargas de pequefio espesor y que los
reguladores de combustidn del tipo de las sales methlicas, como
el bicromato de cobre, tenian que ser utilizados en proporciones
importantes, que podian llegar hasta el 9%, ¥ que una tal propor-
cidn era perjudicial para las caracteristicas mecfnicas debido a
la necesidad de emplear una proporcidn reducida de aglutinante
para no aumentar la produccidn de dxido de carbono., Ademds,

se ha comprobado que, limitando la temperatura de combustidn con
ung adicidn de aluminio inferior a 5%, es posible emplear regu-
ladores carbonados de combustidn y mantener al propio tiempo una
proporcidn de dxido de carbono inferior a 500 ppm.

Es de notar que las couposiciones con pequeila propor—
cidn de aglutinante, susceptilbiles de empleo en los generadores
de gas, presentan unas caracteristicas de velocidad de combus-
tién en funcidn de la presidn que son apreciablemente lineales
¥ paralelas para temperaturas de 602, + 208 y -~ 30¢ C,

En la aplicacidn como generador de gas, la composi-
cifn del Ejemplo 2 presenta un potencial de 1 468 cal/g y arde
e una temperatura de 2 1842 C. a una presidn de 70 barias. Los
residuos sdlidos corresponden al 43% de la masa inicial y, en
las condiciones normales de teumperatura y de presidn, se obtiew
nen 0,307 litros de gas por gramo de pdlvora, es decir 13,7 mo-
les/kg. Estos gases tienen la composicidn siguiente en las con- -

diciones de empleo en los cojines inflables (1 baria 1002 C,):



Hy0 = 44 %
€, = 284%
0o = 280%
co = 0,05%
275 En la aplicacidn como generador de gas, la composi-
cidn del Ejemplo 1 presenta un potencial de aproximadamente
1 400 cal/g y arde a una temperatura de 1 7302 O, a una presidn
de 70 barias, Los residuos sbélidos correspondén a 6,75 % de la
masa inieclal y, en las condiciones normeles de temperatura y
280 de presidn, se obtienen 0,357 litros de gas por gramo de pdl-
vora, es decir 16 moles/kg° Dichos gases, en las condiciones de

empleo en los cojines inflables, tienen la composicidn siguiente:

H0 = 20,6 %
Co, = 31L,2%
285 Op = 48,2 %
co £ 0,05%

En resumen la invencidn hace referencia, segin la
descripcidn que antecede a un procedimiento para la obtencidn
de una pdlvora compuesta de elevado contenido de oxidante y de

290 pequefio contenido de aglutinante oxigenado, no azoado,

Segin dicho procedimiento la pdlvora obtenida. segin
la invencidn, contiene esencialmente: a) una elevada. proporcidn
de oxidante del tipo perclorato o clorato metdlico, comprendida
entre 78 y 92% en peso; b) una reducida proporcidn de aglubinan-

295 $e oxigenado no azoado, comprendida entre 7,9 y 17,2%; ¢) 0,1
a 0,8% en peso de un regulador carbonado de combustidn; d) even-
tualmente, un acelerador metilico de combustidn en cantidad in-
ferior o igual a 5% en peso, y e) eventualmente un plastificante
en cantidad inferior o igual a 4% en peso,

300 Aplicacidn como carga generadora de gases no tdxicos,
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Todo aquello que sea accesorio en la realizacidén del
procedimiento descrito, podrd ser objeto de modificaciones y las
cuestiones de forma, dispositivos y méquinas utilizadas en la
ejecucidn de la invencidn deberdn tomarse como de orden secun—
dario, pudiéndose emplear aquellos que mejor convengan en tanbo
no alteren fundamentalmente las particularidades caracteristicas.

La solicitante se reserva el derecho de obtencidn de
los oportunos Certificados de Adicidn complementarios por las
me joras o.perfeccionamientos que en lo sucesivo pudiera aconse-
jar la préctica.

N O T A :

Descrita suficientemente la naturaleza vy alcance de
la invencidn y la manera como la misma puede ser llevada a la
préctica, se reivindican a titulo privativo las siguientes par-
ticularidades sobre las cuales ha de recaer la concesidén del pri-
vilegio de PATENTE DE INVENCION que se solicita,

1).— Procedimiento de obtencidn de una pdlvora compues-
ta de elevado contenido de oxidante y de pequefio contenido de
aglutinante oxigenado, no azoado, cuya pdlvora tiene como prin-
cipales coumponentes un oxidante del tipo perclorato o clorato
metdlico, un aglubinante oxigenado no azoado y un regulador de
combustidn, car act e r i zado por el hecho de que dicha
composicidn es amalgamada con una proporcidn de aglutinante oxi-
genado no azoado inferior a 17,2% en peso con respecto 2l peso
total de la composicidn, y de.que el regulador de combustidn
enpleado es carbonado y no excede el 0,8% en peso con respecto
al peso total de la composicidn, permitiendo dicha composicidn
la obtencidn de gases no téxicos y estando definida por los com-
ponentes ¥y proporciones siguientes:

a) 78% a 92% en peso de un oxidante elegido en el grupo cons
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tituido por los percloratos slcelinos y alcalinotérreos, el
perclorato de amonio, los cloratos alcalinos y alcalinotérreos
y el clorgto de amonio;

b) 7,9 a 17,2% en peso de un aglutinante oxigenado no
8208403

c) 0,1% a 0,8% en peso de un regulador de combustidn car—
bonado y eventualmente de un segundo regulador de combustidn;

d) eventuslmente, un acelerador de combustidn metdlico en
cantidad inferior o igual a 5% en peso;

e) eventualmente, un plastificante en cantidad inferior
0 iguel a 4% en peso.

2)e= Procedimiento de obtencidn de una pdlvora compues-
ta de elevado contenido de oxidante y de pequefio contenido de
aglutinante oxigenado, no azoado, segin la reivindicacidn 1),
caracterizado por el hecho de que el oxidante empleado es per-
clorato de potasio solo o combinado con una pequefia cantidad de
perclorato de amonio no superior al 6% en peso,

3).~ Procedimiento de obtencidn de una pdlvora compues—
ta de elevado contenido de oxidante y de pequefio contenido de
aglutinante oxigenado, no azoado, segin la reivindicacidn 1) o
2), caracterizado por el hecho de utilizarse como aglutinante
un acetato de celulosa empleado en una proporcidn de 8 a 17,24
en peso, con preferencia triacetato de celulosa, no excediendo
del 4% en peso la proporcidén del plastificante.

4) .= Procedimiento de obtencidn de una pdlvora compuesg
ta de elevado contenido de oxidante y de pequeiflo contenido de
aglutinante oxigenado, no azoado, segdn la reivindicacidn 1) o
2), caracterizado por el hecho de que el aglutinante estd cons-
titufdo por un caucho silicona empleado en une proporcidn del

8 al 14,6% en peso, y con preferencia un caucho silicona con
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una proporcidn de carbono inferior al 33%.

5)o—~ Procedimiento de obtencidn de una pdlvora compues-
ta de elevado contenido de oxidante y de pequefio conbtenido de
aglutinante oxigenado, no azoado, segin la reivindicacidn 1),
caracterizado por el hecho de emplearse como agente reguladar
de combustidn un negro de acetileno o grafito, empleados en una
proporcidn de 0,15 a 0,5% en peso.

6)o~ Procedimiento de obtencidn de una pdlvora compues-
ta de elevado contenido de oxidante y de pequefio contenido de
aglutinante oxigenado, no azcado, segin la reivindicacidn 1),
caracterizado por el hecho de gue es utilizado como agente re-
gulador de combustidn un negro de acetileno empleado. en una pro-
porcidn del 0,15% al 0,5% en peso, combinado con bicromito de
cobre empleado en una proporcidn del 0,5 al 5% en peso.

7)o~ Procedimiento de obtencidn de una pdlvora compues~
ta de elevado contenido de oxidante y de pequeilo contenido de
aglutinante oxigenado, no azoado, segin la reivindicacidn 1),
caracterizado por el hecho de utilizarse como agente acelerador
de cowbustidn un aluminio en polvo empleado en una proporcidn
inferior o igual al 5% en peso, y con preferencia de una super-
ficie especifica de 3 400 a 3 800 cm2 por cm3,

8).~ Procedimiento de obtencidn de una pdlvora compues—
ta de elevado contenido de oxidante y de peguefio contenido de
aglutinante oxigenado, no azoado, segin la reivindicacidbn 3),
caracterizado por el hecho de utilizarse como plastificante un
fosfato de tricresilo, fitalato de dietilo o triacetina.

9) e~ Procedimiento de obtencidn de una pblvora coumpues-
ta de elevado contenido de oxidante y de pequeflo contenido de
aglutinante oxigenado, no azoado, segin la reivindicacidn 3),.

caracterizado por el hecho de establecerse un compuesto, como
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slgue: Triacetato de celulosa 8,5 a 17 partes en peso; Perclo-
rato de potasio 80 a 92 partes; Plastificante 1 a 3 partes;
Negro de acetileno (regulador de combustidn) 0,15 a 0,5 partes;
Aluminio 0,5 a 2 partes,

10),~ Procedimiento de obtencidén de una pdlvora compues
ta de elevado contenido de oxidante y de pequeilo contenido de
aglutinante oxigenado, no azoado, segin la reivindicacidn 9),
caracterizado por comprender la composicidn siguiente: Triace-
tato de celulosa 10 partes en peso; Perclorato de potasio (gre-
nulometria 16 /u) 88 partes; Triscetina 2,5 partes; Negro de
acetileno (regulador de combustibn) 0,2 partes; Aluminio 1 par—
te, .

11).~ Procedimiento de obtencidn de una pdlvora compues
ta de elevado contenido de oxidante y de pequefio contenido de
aglutinante oxigenado, no azoado, segin la reivindicacidn 4),
caracterizado por establecerse segin la composicidn siguiente:
Resine silicona con una proporcidén de carbono inferior al 33%

8,5 a 14 partes en pesoj Catalizador de la resina 0,8 a 1,5
partes; Eerolorato de potasio 80 a 92 partes; Negro de acetileno
0,15 a 0,5 partes; Aluminio 0,5 a 2,5 partes,

12).- Procedimiento de obtencidn de uma pdlvora compues
ta de elevado contenido de oxidante y de pegquefio contenido de
aglutinante oxigenado, no azoado, segdn la reivindicacidn 11),
caracterizado por una composicidn formada por: Resina silicona
RIV 121 13 partes en peso; Catalizador de la resina 1,3 partes;
Perclorato de potasio(en bigranulometria de 20 fy 8 /u) 8;
partes; Negro de acetileno 0,3 partes; Aluminio 2 partes,

13).~ "PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DE UNA POLVORA CON~
PUESTA DE ELEVADO CONTENIDO DE OXIDANTE Y DE PEQUENO CONTENIDO
DE AGLUTINANTE OXIGENADO, NO AZOADO",
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Todo ello segin queda expuesto en la presente Memo-
ria que consta de dieciseis hojas foliadas y mecancgrafiadas

por una sola cara.

maprip, 28 JUN 1973
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