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Procédé  de  fabrication  sans  solvant  de  produits  pyrotechniques  compositions  à  liant  thermodurcissable  et  produits  ainsi 
obtenus,  notamment  poudres  propulsives  composites. 
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@  La  présente  invention  se  rapporte  au  domaine  des  pro- 
duits  pyrotechniques  composites. 

L'invention  concerne  un  procédé  de  fabrication  en  trois 
étapes,  sans  solvant,  de  produits  pyrotechniques  composi- 
tes  à  liant  thermodurcissable  obtenu  par  réaction  d'un  pré- 
polymère  polyhydroxylé  avec  un  diisocyanate  caractérisé 
en  ce  que: 
-  dans  une  première  étape  on  mélange  ledit  prépolymère 
avec  une  charge  énergétique  et  avec  une  quantité  de  diiso- 
cyanate  représentant  50  à  90%  de  la  quantité  stcechiométri- 
que  nécessaire, 
-  dans  une  seconde  étape  on  rajoute  le  complément  néces- 
saire  pour  atteindre  ladite  quantité  stcechiométrique  et 
après  mélange  on  extrude  le  mélange  pâteux  ainsi  obtenu, 
-  dans  une  troisième  étape  on  achève  à  chaud  la  réticula- 
tion  du  liant  thermodurcissable. 

L'invention  permet  d'obtenir  de  manière  industrielle, 
par  extrusion,  des  produits  pyrotechniques  à  liant  thermo- 
durcissable  de  petits  diamètres  sans  contrainte  de  durée  de 
«vie  de  pot».  L'invention  est  particulièrement  bien  adaptée 
à  l'obtention  de  poudres  propulsives  composites  pour  ar- 
mes. 
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ACTORUM  AG 

@ La  présente  invention  se  rapporte  au  domaine  des  pro- 
duits  pyrotechniques  composites. 

L'invention  concerne  un  procédé  de  fabrication  en  trois 
étapes,  sans  solvant,  de  produits  pyrotechniques  composi- 
tes  à  liant  thermodurcissable  obtenu  par  réaction  d'un  pré- 
polymère  polyhydroxylé  avec  un  diisocyanate  caractérisé 
en  ce  que: 
-  dans  une  première  étape  on  mélange  ledit  prépolymère 
avec  une  charge  énergétique  et  avec  une  quantité  de  diiso- 
cyanate  représentant  50  à  90%  de  la  quantité  stœchiométri- 
que  nécessaire, 
-  dans  une seconde  étape  on  rajoute  le  complément  néces- 
saire  pour  atteindre  ladite  quantité  stoechiométrique  et 
après  mélange  on  extrude  le  mélange  pâteux  ainsi  obtenu, 
-  dans  une  troisième  étape  on  achève  à  chaud  la  réticula- 
tion  du  liant  thermodurcissable. 

L'invention  permet  d'obtenir  de  manière  industrielle, 
par  extrusion,  des  produits  pyrotechniques  à  liant  thermo- 
durcissable  de  petits  diamètres  sans  contrainte  de  durée  de 
«vie  de  pot».  L'invention  est  particulièrement  bien  adaptée 
à  l'obtention  de  poudres  propulsives  composites  pour  ar- 
mes. 



La  p r é s e n t e   i n v e n t i o n   se  r appor t e   au  domaine  des  p r o d u i t s   p y r o t e c h -  

n iques   composi tes   et  notamment  aux  poudres  p r o p u l s i v e s   pour  armes  e t  
à  l eu r s   procédés   de  f a b r i c a t i o n .   Plus  p r é c i s é m e n t   l ' i n v e n t i o n   c o n c e r n e  

un  nouveau  procédé  de  f a b r i c a t i o n   sans  so lvan t   de  p r o d u i t s   p y r o t e c h -  

n iques   composi tes   à  l i a n t   t h e r m o d u r c i s s a b l e ,   c ' e s t - à - d i r e   de  p r o d u i t s  

p y r o t e c h n i q u e s   c o n s t i t u é s   e s s e n t i e l l e m e n t   par  un  l i a n t   i n e r t e   t h e r m o -  

d u r c i s s a b l e   et  par  au  moins  une  charge  oxydante  p u l v é r u l e n t e .   L ' i n -  

v e n t i o n   concerne  également   les  p r o d u i t s   p y r o t e c h n i q u e s ,   notamment  l e s  

poudres   p r o p u l s i v e s ,   obtenus  grâce  au  procédé  selon  l ' i n v e n t i o n .  

On  c o n n a i t   les  poudres  p r o p u l s i v e s   d i t e s   "homogènes"  c o n s t i t u é e s   p a r  

une  ou  p l u s i e u r s   bases  é n e r g é t i q u e s   g é l a t i n i s é e s   p r é s e n t a n t ,   vues  en  

coupe,  un  a spec t   homogène,  d'où  leur   nom.  Parmi  les  poudres  p r o p u l -  
s ives   homogènes  les  p lus   connues  on  peut  c i t e r   les  poudres  " s a n s  

fumées"  à  base  de  n i t r o c e l l u l o s e   seule  ou  à  base  d'un  mélange  n i t r o -  

c e l l u l o s e - n i t r o g l y c é r i n e .   En  vue  d ' a m é l i o r e r   les  pe r fo rmances   b a l i s -  

t i q u e s   de  ces  poudres ,   on  a  cherché  à  y  i n c o r p o r e r   des  charges   o x y -  
dan tes   miné ra l e s   o u  o r g a n i q u e s   p u l v é r u l e n t e s .   Ces  poudres ,   vues  en  

coupe,  ne  p r é s e n t e n t   plus  un  a spec t   homogène,  mais  p r é s e n t e n t   un 

a s p e c t   hé t é rogène   dans  lequel   on  d i s t i n g u e   d 'une  p a r t   le  l i a n t  

é n e r g é t i q u e   et  d ' a u t r e   pa r t   la  charge  oxydante ,   ces  poudres  s o n t  

d i t e s   "compos i tes"   ou  " h é t é r o g è n e s " .  

De  t e l l e s   poudres  sont  par  exemple  d é c r i t e s   dans  le  b r eve t   f r a n ç a i s  
2  488  246.  



.L'emploi  de  l i a n t s   é n e r g é t i q u e s   comme  par  exemple  la  n i t r o c e l l u l o s e  

p r é s e n t e   cependant   l ' i n c o n v é n i e n t   de  rendre   les  poudres  v u l n é r a b l e s .  

On  entend  par  v u l n é r a b i l i t é   le  f a i t   que  ces  poudres   peuvent   s ' a l l u m e r  

et   d é f l a g r e r   sous  l ' e f f e t   d 'un  phénomène  physique  a l é a t o i r e   non 

d é s i r é   comme  par  exemple  l ' i m p a c t   d 'un  p r o j e c t i l e .   La  v u l n é r a b i l i t é  

e s t   un  d é f a u t   majeur  pour  les   poudres  d e s t i n é e s   à  ê t r e   embarquées  à  

bord  des  n a v i r e s ,   des  avions   ou  des  chars  de  combat.  Le  déve loppemen t  

des  engins   modernes  de  combat  amène  donc  l'homme  de  mé t i e r   à  r e c h e r -  

cher  des  poudres   p r o p u l s i v e s   peu  v u l n é r a b l e s .  

Les  poudres   compos i t e s   à  l i a n t   i n e r t e   c o n s t i t u é e s   p r i n c i p a l e m e n t   p a r  

une  r é s i n e   s y n t h é t i q u e   et  par   une  charge  oxydante  miné ra l e   ou  o r g a -  

n ique  se  sont   avé r ée s   ê t r e   n e t t e m e n t   moins  v u l n é r a b l e s   que  l e s  

poudres   homogènes  ou  compos i tes   à  l i a n t   é n e r g é t i q u e .   Mais  du  f a i t  

q u ' e l l e s   c o n t i e n n e n t   un  l i a n t   i n e r t e   ces  poudres  d o i v e n t ,   p o u r  

p r é s e n t e r   l o r s   de  la  mise  à  feu  l ' é n e r g i e   n é c e s s a i r e ,   c o n t e n i r   d e s  

taux  de  charges   t r è s   é l e v é s ,   souvent   v o i s i n s   de  80  %  du  poids   t o t a l  

de  la  poudre .   Les  poudres   composi tes   à  l i a n t   i n e r t e   p r é s e n t e n t   a i n s i  

la   c a r a c t é r i s t i q u e ,   par  r a p p o r t   aux  a u t r e s   ma té r i aux   compos i t e s ,   de  

c o n t e n i r   en  r é a l i t é   t r è s   peu  de  l i a n t   par  r a p p o r t   à  la  charge  p u l -  
v é r u l e n t e .   Néanmoins  ces  poudres  do iven t   pouvoi r   ê t r e   t r a v a i l l é e s  

dans  des  c o n d i t i o n s   assez   du re s ,   e l l e s   do iven t   notamment  pouvoi r   ê t r e  

e x t r u d é e s   à  t r a v e r s   une  f i l i è r e   de  d i amè t re   r e l a t i v e m e n t   p e t i t ,  

compor tan t   le  p lus   souvent   des  broches   d e s t i n é e s   à  c r é e r   les   c a n a u x  

p r é s e n t s   dans  le  b r in   de  poudre ,   et   conse rve r   e n s u i t e   l eur   fo rme  

géomét r ique   dans  le  temps.  C ' e s t   p r é c i s é m e n t   au  niveau  de  la  mise  en  

oeuvre   des  poudres   p r o p u l s i v e s   compos i tes   à  l i a n t   i n e r t e   pour  armes 

que  l'homme  de  m é t i e r   a  r e n c o n t r é   de  nombreuses  d i f f i c u l t é s .  

Les  l i a n t s   i n e r t e s   d ' o r i g i n e   s y n t h é t i q u e   u t i l i s a b l e s   dans  les  p r o d u i t s  

p y r o t e c h n i q u e s   composi tes   peuvent   se  c l a s s e r ,   comme  t ou te   r é s i n e ,   en  

l i a n t s   t h e r m o p l a s t i q u e s   et  en  l i a n t s   t h e r m o d u r c i s s a b l e s .   C ' e s t ,   b i e n  

en tendu ,   d ' a b o r d   vers  l ' e m p l o i   de  l i a n t s   t h e r m o p l a s t i q u e s   que  s ' e s t  

o r i e n t é   l'homme  de  m é t i e r ,   ces  l i a n t s   p e r m e t t a n t   un  t r a v a i l   mécan ique  

en  t e m p é r a t u r e   du  p r o d u i t   pour  lu i   c o n f é r e r   la  géométr ie   v o u l u e .  



La  demande  de  b r eve t   européen  0036481  d é c r i t   a i n s i   un  procédé  de 

f a b r i c a t i o n   d ' e x p l o s i f s   composi tes   à  l i a n t   t h e r m o p l a s t i q u e .   Néanmoins 

les  p r o d u i t s   composi tes   à  l i a n t   t h e r m o p l a s t i q u e   d é c r i t s   dans  ce  

b reve t   ne  donnent  pas  e n t i è r e   s a t i s f a c t i o n   dans  la  mesure  où  l e u r  

géométr ie   est   t rop  s e n s i b l e   aux  v a r i a t i o n s   t h e r m i q u e s .  

L'homme  de  mét ie r   s ' e s t   a lo r s   o r i e n t é   vers  l ' e m p l o i   de  l i a n t s   i n e r t e s  

t h e r m o d u r c i s s a b l e s   comme  les  l i a n t s   p o l y u r é t h a n n e s   ou  p o l y e s t e r s  

t r i d i m e n s i o n n e l s ,   p e r m e t t a n t ,   après  p o l y m é r i s a t i o n   complète  de  l a  

r é s i n e ,   de  f i g e r   d é f i n i t i v e m e n t   la  géométr ie   du  gra in   de  poudre.   La 

f a b r i c a t i o n   à  l ' é c h e l l e   i n d u s t r i e l l e   de  t e l l e s   poudres  es t   c e p e n d a n t  
t r è s   d i f f i c i l e   du  f a i t   d 'une  pa r t   que  les  r é s i n e s   t h e r m o d u r c i s s a b l e s  

ont  une  "vie  de  pot"  l i m i t é e   (on  entend  par  "vie  de  pot"  la  p é r i o d e  

en  cours  de  p o l y m é r i s a t i o n   de  la  r é s ine   durant   l a q u e l l e   c e t t e   d e r -  

n i è r e   peut  ê t r e   t r a v a i l l é e   comme  une  mat iè re   p l a s t i q u e )   et  d ' a u t r e  

p a r t   du  f a i t   qu 'en  r a i son   du  taux  de  charge  élevé  dans  les  p o u d r e s  

compos i t e s ,   le  l i a n t   do i t   déjà  avo i r   une  bonne  tenue  mécanique  au  

moment  de  l ' e x t r u s i o n   pour  a s s u r e r   la  cohésion  de  la  pâte  p r o p u l s i v e .  

Pour  remédier   à  ces  i n c o n v é n i e n t s   dans  le  cadre  de  l ' e m p l o i   de  l i a n t s  

t h e r m o d u r c i s s a b l e s ,   l'homme  de  mét ie r   a  cherché  à  t r a v a i l l e r   en  

p résence   de  s o l v a n t s   comme  d é c r i t   par  exemple  dans  les  b r eve t s   f r a n -  

çais   2  268  770  et  2  488  246.  Ces  t e chn iques   sont  cependant   d 'une  mise  

en  oeuvre  complexe  et  coûteuse   qui  ne  donne  pas  s a t i s f a c t i o n   à  

l ' é c h e l l e   i n d u s t r i e l l e .  

Pour  opérer   sans  s o l v a n t   avec  des  l i a n t s   t h e r m o d u r c i s s a b l e s   l 'homme 

de  mé t i e r   a  eu  l a rgement   r ecours   à  la  t echn ique   d i t e   de  "coulée"  ou 

encore  "g loba le"   qui  c o n s i s t e   à  mélanger  s imul tanément   dans  un  ma- 

l axeur   les  c o n s t i t u a n t s   é l é m e n t a i r e s   l i q u i d e s   de  la  r é s ine   et  l a  

charge  oxydante  et  à  c o u l e r ,   avant  p o l y m é r i s a t i o n ,   le  mélange  a i n s i  

obtenu  dans  un  moule  pour  y  conduire   la  p o l y m é r i s a t i o n   p r o p r e m e n t  

d i t e .   Cette  t echn ique   qui  a  été  la rgement   d é c r i t e ,   par  exemple  dans  

les  b r eve t s   f r a n ç a i s   2  109  102,  2  196  998,  2  478  623  et  2  491  455,  

peut  conveni r   à  la  f a b r i c a t i o n   de  p r o p e r g o l s   s o l i d e s   composi tes   p o u r  
moteurs  de  fusées   ou  de  r o q u e t t e s ,   ou  encore  à  la  f a b r i c a t i o n  



d ' e x p l o s i f s   composi tes   pour  les  t ê t e s   d ' e n g i n s   qui  sont   le  p l u s  

souvent   u t i l i s é s   sous  forme  de  p r o d u i t s   de  gros  d i a m è t r e ,   mais  s e  

r é v è l e   mal  adaptée   à  la  f a b r i c a t i o n   i n d u s t r i e l l e   de  g rosses   p o u d r e s  

compos i t es   et  t o t a l e m e n t   i nadap tée   à  la  f a b r i c a t i o n   i n d u s t r i e l l e   de  

poudres   compos i tes   de  p e t i t s   d i a m è t r e s   et  plus  généra lement   d e  

p r o d u i t s   p y r o t e c h n i q u e s   compos i tes   de  p e t i t   d i a m è t r e .  

Pour  f a b r i q u e r   sans  s o l v a n t   d e s  p r o d u i t s   p y r o t e c h n i q u e s   composi tes   de 

p e t i t   d iamèt re   à  l i a n t   i n e r t e   t h e r m o d u r c i s s a b l e ,   l'homme  de  mét ie r   ne  

d i s p o s e   donc,  à  l ' h e u r e   a c t u e l l e ,   que  de  la  s o l u t i o n   qui  c o n s i s t e   à  

mélanger   dans  un  malaxeur  les   c o n s t i t u a n t s   de  la  r é s i n e   avec  l a  

charge   oxydan te ,   à  amorcer  la  p o l y m é r i s a t i o n   de  la  r é s i n e   et ,   e n  

cours   de  p o l y m é r i s a t i o n ,   à  e f f e c t u e r ,   en  un  laps   de  temps  t r è s   c o u r t ,  

l ' e x t r u s i o n   du  p r o d u i t   comme  d é c r i t   par  exemple  dans  les   b r e v e t s  

f r a n ç a i s   1  409  203  e t  2   159  826.  Cet te   t e chn ique   qui  ne  permet  p a s  
la   f a b r i c a t i o n   s i m u l t a n é e   de  grandes   q u a n t i t é s   de  p r o d u i t   ne  donne 

pas  s a t i s f a c t i o n   à  l ' é c h e l l e   i n d u s t r i e l l e ,   et  par  a i l l e u r s   n ' e s t   en  

p r a t i q u e   u t i l i s a b l e   que  pour  des  e x t r u s i o n s   en  gros  d i a m è t r e s .  

L'homme  de  mé t i e r   e s t   donc  à  la  r e che rche   d 'un  procédé  i n d u s t r i e l   de  

f a b r i c a t i o n ,   sans  s o l v a n t ,   de  p r o d u i t s   p y r o t e c h n i q u e s   composi tes   de  

p e t i t   d i amè t re   à  l i a n t   i n e r t e   t h e r m o d u r c i s s a b l e .  

L ' o b j e t   de  la  p r é s e n t e   i n v e n t i o n   e s t   p r é c i s é m e n t   de  p ropose r   un  t e l  

p r o c é d é .  

D ' i n v e n t i o n   concerne   donc  un  procédé  de  f a b r i c a t i o n   de  p r o d u i t s  

p y r o t e c h n i q u e s   compos i t e s ,   et  notamment  de  poudres  p r o p u l s i v e s  

compos i t e s ,   c o n s t i t u é s   p r i n c i p a l e m e n t   d 'une  p a r t   par  un  l i a n t   p o l y u -  
r é t h a n n e   obtenu  par   r é a c t i o n   d 'un  prépolymère   po lyhydroxy lé   avec  un  

d i i s o c y a n a t e   et  d ' a u t r e   p a r t   par  au  moins  une  charge  é n e r g é t i q u e  
miné ra l e   ou  o rgan ique   c a r a c t é r i s é   en  ce  que  l e d i t   prépolymère   p o l y -  

hydroxylé   a  une  masse  m o l é c u l a i r e   moyenne  en  nombre  comprise  e n t r e  

2000  e t  5000   et  une  f o n c t i o n a l i t é   moyenne  en  groupes  hydroxyles   OH 

s u p é r i e u r e   à  2  et  i n f é r i e u r e   à  3,  et  en  ce  q u e  :  



-  dans  une  première   étape  on  mélange  l e d i t   prépolymère   p o l y h y d r o x y l é  

avec  l a d i t e   charge  é n e r g é t i q u e   et  avec  une  q u a n t i t é   de  d i i s o c y a n a t e  

comprise  en t re   50  % et  90 %  en  masse  de  la  q u a n t i t é   s t o e c h i o m é t r i q u e  

n é c e s s a i r e   à  l a   p o l y m é r i s a t i o n   complète  de  tous  les  g r o u p e s  

hydroxyles   OH  dudi t   p répo lymère ,   et  on  e f f e c t u e   la  r é a c t i o n   de  

condensa t i on   des  groupes  i s o c y a n a t e s   NCO  sur  les  groupes  h y d r o x y l e s  

OH  de  manière  à  o b t e n i r   une  pâte  p a r t i e l l e m e n t   p o l y m é r i s é e ,  

-  dans  une  seconde  étape  on  mélange  à  la  pâte  p a r t i e l l e m e n t   p o l y m é r i s é e  

a i n s i   obtenue  le  complément  de  d i i s o c y a n a t e   n é c e s s a i r e   pour  a t t e i n d r e  

l a d i t e   q u a n t i t é   s t o e c h i o m é t r i q u e   n é c e s s a i r e   à  la  p o l y m é r i s a t i o n  

complète  et  on  ex t rude   le  mélange  pâteux  a i n s i   o b t e n u ,  

-  dans  une  t r o i s i è m e   étape  on  achève  par  cu i sson   à  chaud  la  r é a c t i o n  

de  condensa t i on   des  groupes  i s o c y a n a t e s   NCO  r a j o u t é s   au  cours  de 

la  deuxième  étape  sur  les  groupes  hydroxyles   OH  encore  l i b r e s .  

L ' i n v e n t i o n   concerne  également   les  p r o d u i t s   p y r o t e c h n i q u e s   c o m p o s i t e s  

t e l s   que  poudres  p r o p u l s i v e s   pour  armes,  p r o p e r g o l s ,   e x p l o s i f s  

obtenus  par  le  procédé  selon  l ' i n v e n t i o n .   L ' i n v e n t i o n   concerne  en  

p a r t i c u l i e r   les  poudres  dont  le  l i a n t   est   obtenu  par  r é a c t i o n   d ' u n  

p o l y b u t a d i è n e   h y d r o x y t é l é c h é l i q u e   ayan t  une   f o n c t i o n a l i t é   moyenne  en  

groupes  hydroxyles   OH  v o i s i n e   de  2,3  sur  un  d i i s o c y a n a t e   et  dont  l a  

charge  é n e r g é t i q u e   es t   c o n s t i t u é e   par  de  l ' h e x o g è n e .  

L ' i n v e n t i o n   permet  a i n s i   à  l'homme  de  mét ie r   de  d i s p o s e r   d'un  p r o c é d é  

i n d u s t r i e l   de  f a b r i c a t i o n   sans  so lvan t   de  p r o d u i t s   p y r o t e c h n i q u e s  

composi tes   et  notamment  de  poudres  p r o p u l s i v e s   compos i t es ,   ayant  un 

l i a n t   i n e r t e   t h e r m o d u r c i s s a b l e .   Le  choix  de  la  f o n c t i o n a l i t é   du 

prépolymère   po lyhydroxy lé   confère   en  e f f e t   au  p o l y u r é t h a n n e   r é s u l t a n t  

le  c a r a c t è r e   t h e r m o d u r c i s s a b l e .   Le  mode  o p é r a t o i r e   p a r t i c u l i e r   r e t e n u  

dans  le  cadre  de  l ' i n v e n t i o n   permet ,   à  l ' i s s u e   de  la  première   é t a p e ,  

de  d i s p o s e r   d 'une  pâte  p a r t i e l l e m e n t   po lymér i sée   possédan t   à  ce  s t a d e  

c e r t a i n e s   p r o p r i é t é s   p l a s t i q u e s   la  rendant   e x t r u d a b l e   y  compris  en  

p e t i t s   d i a m è t r e s ,   notamment  après  a d j o n c t i o n   de  la  q u a n t i t é   complé -  

menta i re   de  d i i s o c y a n a t e .   Il  a  en  e f f e t   été  observé  par  la  deman- 

de resse   que  le  mélange  pâteux  obtenu  à  l ' i s s u e   de  la  seconde  é t a p e  

es t   quasiment   non  r é a c t i f   à  t empéra tu re   ambiante  ou  l é g è r e m e n t  



. s u p é r i e u r e   à  la  t e m p é r a t u r e   ambiante  et  peut  ê t r e   t r a v a i l l é   s a n s  

p r é c i p i t a t i o n   et   sans  c r a i n t e   d 'une  p r i s e   en  masse  i r r é v e r s i b l e .   Ce 

n ' e s t   que  par  la  cu i s son   à  chaud  prévue  à  la  t r o i s i è m e   étape  que  l e  

p r o d u i t   ex t rudé   es t   f igé  dans  sa  s t r u c t u r e   chimique.   Le  procédé  s e l o n  

l ' i n v e n t i o n   p e r m e t t a n t   de  p r é p a r e r   sans  s o l v a n t   des  grandes  q u a n t i t é s  

de  pâ te   e x t r u d a b l e   en  p e t i t   d iamèt re   et  pouvant   se  conse rve r   dans  l e  

temps  rend  a i n s i   p o s s i b l e   la  f a b r i c a t i o n   à  l ' é c h e l l e   r é e l l e m e n t  

i n d u s t r i e l l e   de  b r i n s   de  p r o d u i t s   p y r o t e c h n i q u e s   composi tes   à  l i a n t  

t h e r m o d u r c i s s a b l e   de  p e t i t   d i a m è t r e .   Ce  procédé  conv ien t   t r è s   bien  à  

la   f a b r i c a t i o n   de  poudres   p r o p u l s i v e s   c o m p o s i t e s .  

On  donne  c i - a p r è s   une  d e s c r i p t i o n   d é t a i l l é e   de  la  mise  en  oeuvre  de  

l ' i n v e n t i o n .  

L ' i n v e n t i o n   concerne   donc  un  procédé  de  f a b r i c a t i o n   de  p r o d u i t s  

p y r o t e c h n i q u e s   compos i t e s ,   et   notamment  de  poudres   p r o p u l s i v e s  

c o m p o s i t e s ,   c o n s t i t u é s   p r i n c i p a l e m e n t   d 'une   p a r t   par  un  l i a n t   i n e r t e  

t h e r m o d u r c i s s a b l e   et  d ' a u t r e   p a r t   par  au  moins  une  charge  é n e r g é t i q u e  

o rgan ique   ou  m i n é r a l e .   Le  l i a n t   i n e r t e   t h e r m o d u r c i s s a b l e   u t i l i s a b l e  

dans  le  cadre  de  la  p r é s e n t e   i n v e n t i o n   e s t   un  l i a n t   p o l y u r é t h a n n e  

obtenu  par  r é a c t i o n   d 'un  p répo lymère   po lyhydroxy lé   avec  un  d i i s o -  

c y a n a t e .   Le  p répo lymère   p o l y h y d r o x y l é ,   de  p r é f é r e n c e   l i q u i d e ,   p o s -  
sède ,   et   i l   s ' a g i t   là  d 'une   c a r a c t é r i s t i q u e   e s s e n t i e l l e   de  l ' i n v e n -  

t i o n ,   une  f o n c t i o n a l i t é   moyenne  en  groupes  hydroxyles   OH  s u p é r i e u r e   à  

2  e t   i n f é r i e u r e   à  3,  p r é f é r e n t i e l l e m e n t   v o i s i n e   de  2,3.  Un  t e l   p r é p o -  

lymère  d o i t   ê t r e   c o n s t i t u é   par  un  mélange  de  p répo lymères   p o l y f o n c -  

t i o n n e l s   h y d r o x y t é l é c h é l i q u e s ,   mais  la  f o n c t i o n a l i t é   f i n a l e   du  

p répo lymère   ne  d o i t   pas  ê t r e   obtenue  par  a d j o n c t i o n   à  un  p r é p o l y m è r e  

e s s e n t i e l l e m e n t   d i f o n c t i o n n e l   de  p o l y o l s   cou r t s   t r i   ou  t é t r a f o n c -  

t i o n n e l s   de  masse  mola i re   i n f é r i e u r e   à  400  comme  par  exemple  l e  

t r i m é t h y l o l   é thane ,   le  t r i m é t h y l o l   p ropane ,   ou  le  t é t r a m é t h y l o l  

méthane,   c o n t r a i r e m e n t   à  ce  qui  es t   souvent   p r a t i q u é   dans  l ' i n d u s t r i e  

des  r é s i n e s   p o l y u r é t h a n n e s   t h e r m o d u r c i s s a b l e s .   Led i t   p r é p o l y m è r e  

p o l y h y d r o x y l é   d o i t   par  a i l l e u r s   avo i r   une  masse  m o l é c u l a i r e   moyenne 
en  poids   comprise  en t r e   2000  et  5000  et  p r é f é r e n t i e l l e m e n t   v o i s i n e   de  

4000.  Les  p r épo lymères   p o l y h y d r o x y l é s   p r é f é r é s   dans  le  cadre  de  



la  p r é s e n t e   i n v e n t i o n   sont  les  mélanges  e s s e n t i e l l e m e n t   c o n s t i t u é s  

p a r  d e s   p o l y b u t a d i è n e s   p o l y h y d r o x y l é s .  

Ledi t   l i a n t   p o l y u r é t h a n n e   est   obtenu  par  r é a c t i o n   dud i t   p r é p o l y m è r e  

po lyhydroxy lé   avec  un  d i i s o c y a n a t e .  I l   s ' a g i t   là  d 'une  au t re   c a r a c -  

t é r i s t i q u e   e s s e n t i e l l e   de  l ' i n v e n t i o n ,   à  s avo i r   que  le  réseau  t r i -  

d imens ionne l   du  p o l y u r é t h a n n e   t h e r m o d u r c i s s a b l e   es t   obtenu  par  r é -  

a c t i o n   d 'un  prépolymère   po lyhydroxy lé   de  f o n c t i o n a l i t é   s u p é r i e u r e   à  2 

avec  un  d i i s o c y a n a t e ,   à  l ' e x c l u s i o n   de  tou t   p o l y i s o c y a n a t e   dont  l a  

f o n c t i o n a l i t é   s e r a i t   s u p é r i e u r e   à  2.  La  demanderesse  e x p l i q u e r a   p l u s  

lo in   dans  la  d e s c r i p t i o n   l ' i m p o r t a n c e   fondamenta le   de  c e t t e   c o n d i t i o n  

dans  la  mise  en  oeuvre  du  procédé  se lon  l ' i n v e n t i o n .   Comme  d i i s o -  

cyanate   i l   es t   p o s s i b l e   d ' u t i l i s e r   les  d i i s o c y a n a t e s   a l i p h a t i q u e s ,  

c y c l o a l i p h a t i q u e s   ou  a romat iques   h a b i t u e l l e m e n t   u t i l i s é s   dans  l a  

f a b r i c a t i o n   des  compos i t ions   p y r o t e c h n i q u e s   f a i s a n t   appel  à  un  l i a n t  

p o l y u r é t h a n n e .   On  peut  a i n s i   c i t e r   le  t o l u è n e - 2 , 4   d i i s o c y a n a t e ,   l e  

t o l u è n e - 2 , 6   d i i s o c y a n a t e ,   le  méthyl-1  c y c l o h e x a n e - 2 , 6   d i i s o c y a n a t e ,  

le  d i c y c l o h e x y l   m é t h a n e - 4 , 4 '   d i i s o c y a n a t e ,   l ' i s o p h o r o n e   d i i s o c y a n a t e ,  

le  méthylène  d i i s o c y a n a t e ,   1 ' h e x a n e - 1 , 6  d i i s o c y a n a t e ,   le  t r i m é t h y l -  

2 ,2 ,4   hexane-1 ,6   d i i s o c y a n a t e ,   le  benzène-1 ,3   d i i s o c y a n a t e ,   le  b e n -  

zène-1 ,4   d i i s o c y a n a t e ,   le  d i p h é n y l - 4 , 4 '   d i i s o c y a n a t e ,   le  d i p h é n y -  

l m é t h a n e - 4 , 4 '   d i i s o c y a n a t e ,   le  d i m é t h o x y - 3 , 3 '   d i p h é n y l - 4 , 4 '   d i i s o -  

c y a n a t e .  

Les  d i i s o c y a n a t e s   p r é f é r é s   dans  le  cadre  de  la  p r é s e n t e   i n v e n t i o n  

sont  c h o i s i s   dans  le  groupe  c o n s t i t u é   par  le  t o l u è n e - 2 , 4   d i i s o c y a n a t e ,  

le  t o l u è n e - 2 , 6   d i i s o c y a n a t e ,   le  méthyl-1   c y c l o h e x a n e - 2 , 4   d i i s o c y a n a t e ,  

le  méthyl-1   c y c l o h e x a n e - 2 , 6   d i i s o c y a n a t e ,   le  d i c y c l o h e x y l m é t h a n e - 4 , 4 '  

d i i s o c y a n a t e ,   l ' i s o p h o r o n e   d i i s o c y a n a t e ,   l ' h e x a n e - 1 , 6   d i i s o c y a n a t e ,  

le  t r i m é t h y r 2 , 2 , 4 h e x a n e - 1 , 6   d i i s o c y a n a t e .   Pour  o b t e n i r   des  compo - 
s i t i o n s   p y r o t e c h n i q u e s   dégageant   t r è s   peu  de  fumées  lors   de  l e u r  

combustion  on  c h o i s i r a   de  p r é f é r e n c e ,   dans  la  l i s t e   p r é c i t é e ,   l e s  

d i i s o c y a n a t e s   a l i p h a t i q u e s   ou  c y c l o a l i p h a t i q u e s .  

Le  prépolymère   po lyhydroxy lé   et  le  d i i s o c y a n a t e   do iven t   posséder   d e s  

p r o p r i é t é s   r h é o l o g i q u e s   p e r m e t t a n t   une  mise  en  oeuvre  sans  s o l v a n t .  

P r é f é r e n t i e l l e m e n t   i l s   sont  l i q u i d e s .  



Audit  l i a n t   p o l y u r é t h a n n e   e s t   mélangée  au  moins  une  charge  é n e r -  

g é t i q u e   o rgan ique   ou  m i n é r a l e .   Comme  charge  é n e r g é t i q u e   minéra le   on 

peut   u t i l i s e r   les  charges   c h o i s i e s   dans  le  groupe  c o n s t i t u é   par  l e  

n i t r a t e   d'ammonium,  le  p e r c h l o r a t e   d'ammonium,  les  n i t r a t e s   a l c a l i n s ,  

l es   n i t r a t e s   a l c a l i n o - t e r r e u x ,   les  p e r c h l o r a t e s   a l c a l i n s ,   les   p e r -  
c h l o r a t e s   a l c a l i n o - t e r r e u x .   Comme  charge  é n e r g é t i q u e   organique  on 

peut   u t i l i s e r   les   composés  o rgan iques   n i t r é s   connus  comme  composés 

é n e r g é t i q u e s   et  notamment  le  c y c l o t r i m é t h y l è n e   t r i n i t r a m i n e   (hexo-  

gène) ,   le  c y c l o t é t r a m é t h y l è n e   t é t r a n i t r a m i n e   (oc togène) ,   le  t é t r a -  

n i t r a t e  d e  p e n t a é r i t h r i t o l   ( p e n t r i t e ) ,  l e   n i t r a t e   de  t r i a m i n o g u a n i d i n e .  

Dans  le  cadre   de  la  p r é s e n t e   i n v e n t i o n ,   le  r a p p o r t   en t re   le  poids  de  

charge   é n e r g é t i q u e   par  r a p p o r t   au  poids   de  l i a n t   p o l y u r é t h a n n e   e s t  

p r é f é r e n t i e l l e m e n t   v o i s i n   de  4 .  

A  côté  du  l i a n t   et  de  la  charge  les   p r o d u i t s   p y r o t e c h n i q u e s   s e l o n  

l ' i n v e n t i o n   c o n t i e n n e n t   en  géné ra l   l es   a d d i t i f s   usue l s   connus  d e  

l'homme  de  m é t i e r   et  s p é c i f i q u e s   de  l ' a p p l i c a t i o n   f i n a l e   à  l a q u e l l e  

sont   d e s t i n é e s   l e s d i t s   p r o d u i t s ,   t e l s   que  notamment  des  p l a s t i f i a n t s ,  
des  agen t s   m o u i l l a n t ,   des  agents   a n t i - o x y d a n t ,   des  agents   a n t i - l u e u r ,  

des  agen t s   a n t i - e r r o s i f s ,   des  c a t a l y s e u r s   de  combust ion,   e t c . . .  

Le  procédé   de  f a b r i c a t i o n   des  p r o d u i t s   p y r o t e c h n i q u e s   c o m p o s i t e s  

se lon   l ' i n v e n t i o n   se  c a r a c t é r i s e   d ' a u t r e   p a r t   par  le  f a i t   que  l ' o n  

opère  en  t r o i s   é t apes   d i s t i n c t e s .  

Dans  une  p remiè re   é tape  on  mélange,  de  p r é f é r e n c e   dans  un  m a l a x e u r ,  
l e d i t   polymère  p o l y h y d r o x y l é   avec  l a d i t e   charge  é n e r g é t i q u e  e n   p r é -  

sence  des  a d d i t i f s   d é s i r é s   t e l s   que  d é c r i t s   c i - d e s s u s   et  avec  une  
q u a n t i t é   de  d i i s o c y a n a t e   comprise  en t re   50  %  et   90 %  en  poids  de  l a  

q u a n t i t é   s t o e c h i o m é t r i q u e   n é c e s s a i r e   à  la  p o l y m é r i s a t i o n   complète  de  

tous  les  groupes  hydroxy les   OH  dud i t   p répolymère   po lyhydroxy lé .   Après  
o b t e n t i o n   d 'un  mélange  homogène,  on  e f f e c t u e   la  r é a c t i o n   de  c o n d e n -  

s a t i o n   des  groupes  i s o c y a n a t e s   NCO  sur  les  groupes  hydroxyles   OH  de  
manière   à  o b t e n i r   une  pâ te   p a r t i e l l e m e n t   p o l y m é r i s é e .   C ' e s t   au  n i v e a u  

de  c e t t e   p remiè re   é tape  que  se  s i t u e   l ' i m p o r t a n c e   des  c o n d i t i o n s   de  



f o n c t i o n a l i t é   énoncées  précédement   au  s u j e t   du  prépolymère   p o l y h y -  

droxylé   et  du  d i i s o c y a n a t e .   Il  a  en  e f f e t   été  c o n s t a t é   par  la  deman- 

de res se   que  les  p répo lymères   p o l y h y d r o x y l é s   p r é s e n t a n t   une  f o n c t i o -  

n a l i t é   en  groupes  hydroxyles   OH  comprise  en t re   2  et  3  obtenue  p a r  
mélange  de  p répolymères   di  f o n c t i o n n e l s   et  de  p répolymères   t r i f o n c -  

t i o n n e l s   à  l ' e x c l u s i o n   de  tou t   po lyol   cour t   t r i   ou  t é t r a f o n c t i o n n e l ,  

p o s s è d e n t   s t a t i s t i q u e m e n t   deux  groupes  hydroxyles   OH  plus  r é a c t i f s  

que  le  t r o i s i è m e   groupe  s e rvan t   à  a s s u r e r   le  complément  de  f o n c -  

t i o n a l i t é .   En  a j o u t a n t   dans  la  p remière   étape  une  q u a n t i t é   de  d i i s o -  

cyanate   r e p r é s e n t a n t   seulement   50  % à  90 %  en  poids  de  la  q u a n t i t é  

s t o e c h i o m é t r i q u e   t o t a l e   de  d i i s o c y a n a t e   n é c e s s a i r e   à  la  p o l y m é r i -  

s a t i o n   complète  de  tous  les  groupes  hydroxyles   OH  dudi t   p r é p o l y m è r e ,  

le  d i i s o c y a n a t e   va  r é a g i r   p r é f é r e n t i e l l e m e n t   avec  les  deux  groupes  OH 

les  plus  r é a c t i f s   du  prépolymère   selon  une  p o l y m é r i s a t i o n   e s s e n -  

t i e l l e m e n t   l i n é a i r e .   On  o b t i e n t   a i n s i ,   à  l ' i s s u e   de  la  p r e m i è r e  

é tape ,   une  pâte  p a r t i e l l e m e n t   p o l y m é r i s é e ,   possédan t   encore  c e r t a i n e s  

p r o p r i é t é s   p l a s t i q u e s   et  pouvant  se  conse rve r   dans  le  temps.  Ce 

r é s u l t a t   ne  p o u r r a i t   pas  ê t r e   obtenu  en  p résence   de  po lyo l s   cour t s   ou 

de  p o l y i s o c y a n a t e s   compor tant   plus  de  2  groupes  NCO. 

Selon  un  mode  de  r é a l i s a t i o n   p r é f é r é   de  la  première   étape  la  q u a n t i t é  

de  d i i s o c y a n a t e   i n t r o d u i t e   es t   comprise  en t re   70 %  et  80  % en  p o i d s  

de  l a d i t e   q u a n t i t é   s t o e c h i o m é t r i q u e   et  la  r é a c t i o n   de  c o n d e n s a t i o n  

des  groupes  i s o c y a n a t e s   NCO  sur  les  groupes  hydroxyles   OH  est   e f -  

f ec tuée   à  une  t e m p é r a t u r e   comprise  en t re   50  et  80°C. 

Dans  une  seconde  étape  on  mélange,  p r é f é r e n t i e l l e m e n t   dans  un  m a l a x e u r -  

e x t r u d e u r ,   ou  dans  une  boudineuse   b i - v i s ,   à  la  pâte  p a r t i e l l e m e n t  

po lymér i sée   obtenue  à  l ' i s s u e   de  la  première   étape  le  complément  de 

d i i s o c y a n a t e   n é c e s s a i r e   pour  a t t e i n d r e   l a d i t e   q u a n t i t é   s t o e c h i o -  

mét r ique   n é c e s s a i r e   à  l a   p o l y m é r i s a t i o n   complète  de  tous  les  g r o u p e s  

hydroxyles   OH  dud i t   p répo lymère ,   après  homogéné i sa t ion   on  ex t rude   à  

la  géométr ie   d é s i r é e   le  mélange  pâteux  a i n s i   obtenu.   Comme  i l   a  d é j à  

été  d i t   plus  haut ,   un des   avantages   majeurs  du  procédé  selon  l ' i n -  

ven t ion   r é s i d e   dans  l e  f a i t   que  le  mélange  pâteux  obtenu  dans  c e t t e  
deuxième  étape  tou t   en  é t a n t   de  na ture   t h e r m o d u r c i s s a b l e   es t   q u a s i m e n t  

non  r é a c t i f   à  t empéra tu re   ambiante  ou  même  à  t empéra tu re   l é g è r e m e n t  



s u p é r i e u r e   à  la  t e m p é r a t u r e   ambian te .   Il  e s t   donc  p o s s i b l e   de  t r a -  

v a i l l e r   ce  mélange  pâ teux   sans  p r é c i p i t a t i o n   et  sans  c r a i n t e   d ' u n e  

p r i s e   en  masse  i r r é v e r s i b l e   du  moment  que  l ' o n   opère  en  p r a t i q u e   à  

une  t e m p é r a t u r e   i n f é r i e u r e   à  40°C.  Par  a i l l e u r s ,   et  c ' e s t   là  un  a u t r e  

avan tage   du  procédé  se lon   l ' i n v e n t i o n ,   ce  mélange  pâteux  possède  à  l a  

fo i s   encore   s u f f i s a m e n t   de  p r o p r i é t é s   p l a s t i q u e s   pour  pouvoi r   ê t r e  

e x t r u d é ,   même  en  p e t i t   d i a m è t r e ,   à  t r a v e r s   des  f i l i è r e s   c o m p o r t a n t  

des  b roches   et  déjà   su f f i samment   de  tenue  mécanique  pour  c o n s e r v e r ,  

ap rès   e x t r u s i o n ,   sa  forme  dans  l ' a t t e n t e   de  la  r é t i c u l a t i o n   f i n a l e   à  

chaud  qui  c o n s t i t u e   la  t r o i s i è m e   é tape  du  procédé  se lon  l ' i n v e n t i o n .  

Dans  une  t r o i s i è m e   é tape   on  achève  donc  par  cu i s son   à  chaud  la  r é a c t i o n  

de  c o n d e n s a t i o n   des  groupes  i s o c y a n a t e s   NCO  r a j o u t é s   au  cours  de  l a  

deuxième  é tape   sur  les   groupes  hydroxy le s   OH  encore  l i b r e s   du  p r é p o -  

lymère .   Ce t te   cu i s son   qui  e s t   e f f e c t u é e   de  p r é f é r e n c e   à  une  t e m p é -  

r a t u r e   comprise   e n t r e   50°C  et   80°C,  permet  d ' a c h e v e r   la  r é t i c u l a t i o n  

t r i d i m e n s i o n n e l l e   du  l i a n t   t h e r m o d u r c i s s a b l e   et  de  f i g e r   d é f i n i t i -  

vement  la   s t r u c t u r e   chimique  du  p r o d u i t   p y r o t e c h n i q u e   o b t e n u .  

A  l ' i s s u e   de  la  t r o i s i è m e   é t ape ,   le  p r o d u i t   obtenu  peut   sub i r   l e s  

t r a i t e m e n t s   de  f i n i t i o n   u sue l s   n é c e s s i t é s   en  vue  de  son  a p p l i c a t i o n  

f i n a l e   après   a v o i r   é v e n t u e l l e m e n t   été  mis  sous  sa  forme  d é f i n i t i v e  

par   u s inage   ou  d é c o u p a g e .  

Le  p rocédé   se lon   l ' i n v e n t i o n   permet   a i n s i   d ' o b t e n i r   des  p r o d u i t s  

p y r o t e c h n i q u e s   compos i tes   à  l i a n t   t h e r m o d u r c i s s a b l e   sans  u t i l i s a t i o n  

de  s o l v a n t   et  en  é t a n t   a f f r a n c h i   des  i n c o n v é n i e n t s   p r é s e n t é s   par  l e s  

p r o c é d é s   a n t é r i e u r s   u t i l i s a n t   des  mélanges  ayant  une  vie  de  p o t  
l i m i t é e .  

Le  p rocédé   se lon  l ' i n v e n t i o n   es t   en  p a r t i c u l i e r   bien  adapté  à  l ' o b -  

t e n t i o n   de  poudres   p r o p u l s i v e s   composi tes   à  l i a n t   t h e r m o d u r c i s s a b l e  

pour  armes,  et  notamment  pour  armes  de  p e t i t   c a l i b r e .   Le  p r o c é d é  

se lon   l ' i n v e n t i o n   permet   notamment  l ' o b t e n t i o n   a i sée   de  p o u d r e s  

p r o p u l s i v e s   compos i tes   c y l i n d r i q u e s   p r é s e n t a n t   les  géomét r ies   c l a s -  

s i ques   à  un  t rou ,   à  sept   t rous   ou  à  d i x - n e u f   t rous   u t i l i s é e s   dans  l e s  



armes  de  p e t i t   et  moyen  c a l i b r e .   Dans  ce  cadre ,   des  poudres  p r é f é r é e s  

sont  les  poudres  obtenues   en  u t i l i s a n t   comme  prépolymère   un  p o l y b u -  
t a d i è n e   po lyhydroxy lé   ayant  une  f o n c t i o n a l i t é   moyenne  en  g r o u p e s  

hydroxyles   OH  vo i s ine   de  2,3  et  en  u t i l i s a n t   comme  charge  de  l ' h e x o -  

gène.  Des  poudres  p a r t i c u l i è r e m e n t   p r é f é r é e s   sont  c e l l e s   obtenues   en 

u t i l i s a n t   en  plus  comme  d i i s o c y a n a t e   un  d i i s o c y a n a t e   c h o i s i   dans  l e  

groupe  c o n s t i t u é   par  les  d i i s o c y a n a t e s   a romat iques   et  notamment  l e  

to luène   d i i s o c y a n a t e .  

Mais  le  procédé  selon  l ' i n v e n t i o n   est   auss i   a p p l i c a b l e   à  l ' o b t e n t i o n  

de  p r o p e r g o l s   composi tes   à  l i a n t   t h e r m o d u r c i s s a b l e   ou  d ' e x p l o s i f s  

composi tes   à  l i a n t   t h e r m o d u r c i s s a b l e .   Le  recours   au  procédé  s e l o n  

l ' i n v e n t i o n ,   dans  ce  cadre ,   es t   p a r t i c u l i è r e m e n t   avantageux  dans  l e s  

cas  où  l ' o n   veut  o b t e n i r   des  p r o p e r g o l s   composi tes   ou  des  e x p l o s i f s  

composi tes   ex t rudés   de  p e t i t   d i a m è t r e .  

Les  exemples  qui  su iven t   i l l u s t r e n t ,   de  manière  non  l i m i t a t i v e ,  

c e r t a i n e s   p o s s i b i l i t é s   de  mise  en  oeuvre  de  l ' i n v e n t i o n .  

Exemple  1 

On  a  f ab r iqué   une  poudre  g r a n u l a i r e   en  géométr ie   c y l i n d r i q u e   avec  7 

canaux  selon  le  procédé  ob je t   de  la  p r é s e n t e   i n v e n t i o n .  

La  compos i t ion   de  la  poudre  est   la  s u i v a n t e  :  



Le  p o l y b u t a d i è n e   u t i l i s é   a  une  masse  mola i re   moyenne  en  poids  de  4000 

et   une  f o n c t i o n a l i t é   moyenne  en  groupes  hydroxyles   OH  de  2,3  t a n d i s  

que  le  p o l y é t h e r   u t i l i s é   a  une  masse  mola i re   moyenne  en  poids  de  2000 

et  une  f o n c t i o n a l i t é   moyenne  en  groupes  hydroxyles   OH  de  3 .  

Le  procédé   u t i l i s é   pour  la  f a b r i c a t i o n   de  la  poudre  es t   le  s u i v a n t  :  

Première   é t a p e  :   homogéné i sa t i on   sous  vide  à  60°C  des  d ive r s   i n g r é -  

d i e n t s   de  la  compos i t ion   excepté   le  r é t i c u l a n t ,   cec i   dans  un  m a l a x e u r .  

Après  deux  heures   d ' h o m o g é n é i s a t i o n ,   a d d i t i o n   d 'une  f r a c t i o n   du 

r é t i c u l a n t   de  t e l l e   façon  à  o b t e n i r   un  r a p p o r t   NCO/OH  =  0,78.   Après  

h o m o g é n é i s a t i o n ,   la  pâ te   a i n s i   obtenue  es t   p r é r é t i c u l é e   5  jours   à  

60°C  en  é t u v e .  

Deuxième  é t a p e  :   la  pâ te   p r é r é t i c u l é e ,   découpée  sous  forme  p a r a l l é -  

l é p i p é d i q u e   e s t   i n t r o d u i t e   dans  la  cuve  d 'un  m a l a x e u r - e x t r u d e u r .  

Après  10  mn  de  malaxage  le  complément  de  r é t i c u l a n t   e s t   r é a l i s é   p u i s  

homogénéisé  à  30°C.  

L ' e x t r u s i o n   de  la  pâ te   e s t   r é a l i s é e   après   20  mn  de  malaxage,  a u  

t r a v e r s   de  t r o i s   f i l i è r e s   qui  p r é s e n t e n t   la  géométr ie   f i n a l e   de  l a  

p o u d r e .  

Tro is ième  é t a p e  :   une  pos t   cu i s son   en  étuve  es t   e f f e c t u é e   sur  l e s  

b r i n s   longs  e x t r u d é s ,   du ran t   deux  jour s   à  60°C.  

La  découpe  en  g ra in   e s t   e n s u i t e   r é a l i s é e   p e r m e t t a n t   de  d i s p o s e r   d ' u n e  

p o u d r e  e n   vrac  d i r e c t e m e n t   u t i l i s a b l e .  

Les  c a r a c t é r i s t i q u e s   de  la  poudre  obtenue  sont   les  s u i v a n t e s  :  

géomét r ie   c y l i n d r i q u e   à  7  t r o u s  

D  =  5 ,4   mm  (d iamèt re   du  g r a i n )  

d  :   0,6  mm  (d iamèt re   d 'un  t r o u )  

w e b  :   0,9  mm 

longueur   du  g ra in   L  =  8,1  mm 
f o r c e  :   1,06  MJ/kg  

t e m p é r a t u r e   de  f lamme :   2429  K 

masse  vo lumique  :   1,59  g/cm3 
v i t e s s e   de  combust ion  à  100  MPa :  45  mm/s 



Exemple  2 

On  a  f ab r iqué   des  b r ins   de  poudre  p r o p u l s i v e   de  même  composi t ion   e t  

selon  le  même  procédé  qu 'à   l ' exemple   1,  dans  des  géomét r ies   c a l c u l é e s  

à  p r i o r i   pour  une  muni t ion  de  moyen  c a l i b r e   de  30  mm. 

Deux  géomét r ies   ont  été  r é a l i s é e s  :  

-  poudre  c y l i n d r i q u e   m o n o t u b u l a i r e  :  

D  =  1,20  mm  (d iamètre   du  g r a i n )  

d  =  0,4  mm  (d iamètre   du  t rou  c e n t r a l )  

web  =  0,4  mm 

L  =  1,80  mm  ( longueur   du  g r a i n )  

-  poudre  c y l i n d r i q u e   h e p t a t u b u l a i r e  :  

D  =  2,3  mm  (d iamètre   du  g r a i n )  

d  =  0,3  mm  (d iamètre   d 'un  t r o u )  

web  =  0,35  mm 

L  =  3,45  mm  ( longueur   du  g r a i n )  

Ces  poudres  ont  donné  les  r é s u l t a t s   b a l i s t i q u e s   suivants  dans   une 

muni t ion  u t i l i s a n t   un  obus  de  245  g  :  

-  p o u d r e  m o n o t u b u l a i r e  :  

-  charge  de  poudre  :   51,5  g 
-  p r e s s i o n   maximale  dans  l ' a r m e  :   300  MPa  ( c r u s h e r )  

-  v i t e s s e   i n i t i a l e   de  l ' o b u s  :   850  m/s  

-  poudre  h e p t a t u b u l a i r e  :  

-  charge  de  poudre  :   55  g 
-  p r e s s i o n   maximale  dans  l ' a r m e  :   300  MPa  ( c r u s h e r )  

-  v i t e s s e   i n i t i a l e   de  l ' o b u s  :   890  m/s  



Exemple  3 

On  a  f a b r i q u é   une  poudre  g r a n u l a i r e   en  géométr ie   c y l i n d r i q u e   avec  7 

canaux  se lon  le  procédé  o b j e t   de  la  p r é s e n t e   i n v e n t i o n .  

La  compos i t i on   e s t   la  même  que  dans  l ' e x e m p l e   1  excepté   la  na tu re   de  

la  n i t r a m i n e ,   l ' h e x o g è n e   é t a n t   remplacé  par  de  l ' o c t o g è n e   ( 0 - 1 0 0 µ ) .  

Le  procédé   u t i l i s é   e s t   le  même  que  c e l u i   de  l ' exemple   1  excepté   d a n s  

la  p remiè re   é tape  du  procédé  où  la  p r é r é t i c u l a t i o n   du  l i a n t   e s t  

a s s u r é e   pour  un  r a p p o r t   NCO/OH  =  0,72.  Les  c a r a c t é r i s t i q u e s   de  l a  

poudre  obtenue  sont   les  s u i v a n t e s  :  

géomét r i e   c y l i n d r i q u e   7  t r o u s  :   D :  5,4  mm  d  =  0,6  mm  web  =  0,9  mm 

longueur   du  g r a i n  :   L  =  8 ,1   mm 

f o r c e  :   1,064  MJ/kg 

t e m p é r a t u r e   de  flamme :  2439  K 

masse  vo lumique  :   1,61  g/cm3 

v i t e s s e   de  combust ion  à  100  MPa  =  45  mm/s 

Exemple  4 

On  a  f a b r i q u é   une  poudre  en  g ra ins   de  géométr ie   c y l i n d r i q u e   c o m p o r t a n t  
7  canaux  se lon  le  procédé  o b j e t   de  la  p r é s e n t e   i n v e n t i o n .  

La  compos i t ion   de  la  poudre  es t   la  s u i v a n t e  :  



Le  p o l y b u t a d i è n e   et  le  p o l y é t h e r   sont  ceux  u t i l i s é s   dans  l ' exemple   1 .  

Le  procédé  u t i l i s é   pour  la  mise  en  oeuvre  de  c e t t e   compos i t ion   es t   l e  

même  que  ce lu i   d é c r i t   dans  l ' exemple   1  excepté  dans  la  p remière   é t a p e  

où  le  r appo r t   NCO/OH  a  été  égal  à  0 , 7 5 .  

On  a  a i n s i   obtenu  une  poudre  p r é s e n t a n t   les  c a r a c t é r i s t i q u e s   s u i v a n t e s  :  

-  même  géométr ie   que  la  poudre  d é c r i t e   à  l ' exemple   1 

-  force  =  1 ,06  MJ/kg 

-  t e m p é r a t u r e   de  flamme :  2429  K 

-  masse  volumique  =  1,59  g/cm3 

-  v i t e s s e   de  combustion  à  100  MPa  =  55  mm/s 

Exemple  5 

On  a  f ab r iqué   une  poudre  en  g ra ins   de  géométr ie   c y l i n d r i q u e   c o m p o r t a n t  

7  canaux  selon  le  procédé  ob je t   de  la  p r é s e n t e   i n v e n t i o n .  

La  compos i t ion   de  la  poudre  es t   la  s u i v a n t e  :  

Le  p o l y b u t a d i è n e   et  le  p o l y é t h e r   sont  ceux  u t i l i s é s   dans  l ' exemple   1.  

Le  procédé  u t i l i s é   pour  la  mise  en  oeuvre  de  c e t t e   compos i t ion   est   l e  

même  que  ce lu i   d é c r i t   dans  l ' exemple   1  excepté   dans  la  première   é t a p e  
où  le  r a p p o r t   NCO/OH  a  été  égal  à  0 , 7 0 .  



On  a  a i n s i   obtenu  une  poudre  p r é s e n t a n t   les  c a r a c t é r i s t i q u e s   s u i -  

v a n t e s  :  

-  même  géomét r i e   que  la  poudre  d é c r i t e   à  l ' exemple   1 

-  f o r c e  :   1,024  MJ/kg 

-  t e m p é r a t u r e   de  flamme :  2250  K 

-  masse  vo lumique  :   1,51  g/cm3 

-  v i t e s s e   de  combust ion  à  100  MPa :  65  mm/s 

Exemple  6 

On  a  f a b r i q u é   une  poudre  en  g ra ins   de  géométr ie   c y l i n d r i q u e   compor-  

t a n t   7  canaux  se lon   le  procédé  ob je t   de  la  p r é s e n t e   i n v e n t i o n .  

La  compos i t i on   de  la  poudre  e s t   la  s u i v a n t e  :  

Le  p o l y é t h e r   h y d r o x y t é l é c h é l i q u e   a  une  masse  mola i re   moyenne  en  p o i d s  

de  2800  et   une  f o n c t i o n a l i t é   en  groupes  hydroxy les   OH  v o i s i n e   de  2 ,  

le  p o l y é t h e r   t r i o l   a  une  masse  mola i re   moyenne  en  poids   de  2000  e t  

une  f o n c t i o n a l i t é   en  groupes  hydroxyles   OH  égale   à  3 .  

Le  procédé  u t i l i s é   pour  la  mise  en  oeuvre  de  c e t t e   compos i t ion   e s t   l e  

même  que  c e l u i   d é c r i t   dans  l ' e x e m p l e   1  excepté   dans  la  p remière   é t a p e  

où  le  r a p p o r t   NCO/OH  a  été  égal   à  0 , 6 9 .  



On  a  a i n s i   obtenu  une  poudre  p r é s e n t a n t   les  c a r a c t é r i s t i q u e s   s u i -  

v a n t e s  :  

-  même  géométr ie   que  la  poudre  d é c r i t e   à  l ' exemple   1 

-  f o r c e  :   1,09  MJ/kg 

-  t e m p é r a t u r e   de  flamme :  2500  K 

-  masse  vo lumique  :   1,63  g/cm3 

-  v i t e s s e   de  combustion  à  100  MPa :  40  mm/s 

Exemple  7 

On  a  f ab r iqué   une  poudre  en  g ra ins   de  géométr ie   c y l i n d r i q u e   compor-  

t a n t   7  canaux  selon  le  procédé  ob je t   de  la  p r é s e n t e   i n v e n t i o n .  

La  compos i t ion   de  la  poudre  es t   la  s u i v a n t e  :  

Le  p o l y e s t e r   h y d r o x y t é l é c h é l i q u e   a  une  masse  mola i re   moyenne  en  p o i d s  

de  3200  et  une  f o n c t i o n a l i t é   en  groupes  hydroxyles   OH  égale  à  2,4,  l e  

p o l y é t h e r   t r i o l   es t   le  même  que  ce lu i   u t i l i s é   dans  l ' exemple   6 .  

Le  procédé  u t i l i s é   pour  la  mise  en  oeuvre  de  c e t t e   compos i t ion   es t   l e  

même  que  c e l u i   d é c r i t   dans  l ' exemple   1  excepté  dans  la  p remière   é t a p e  

où  le  r appo r t   NCO/OH  a  été  égal  à  0 , 8 4 .  



On  a  a i n s i   obtenu  une  poudre  p r é s e n t a n t   les  c a r a c t é r i s t i q u e s   s u i -  

v a n t e s  :  

-  même  géomét r i e   que  la  poudre  d é c r i t e   à  l ' exemple   1 

-  f o r c e  :   1,16  MJ/kg 

-  t e m p é r a t u r e   de  f lamme :   2861  K 

-  masse  vo lumique  :   1,72  g/cm3 

-  v i t e s s e   de  combust ion  à  100  MPa :  38 mm/s 

Exemple  8 

On  a  f a b r i q u é   une  poudre  en  g ra ins   de  géométr ie   c y l i n d r i q u e   compor-  

t a n t   sept   canaux  se lon  le  procédé  ob j e t   de  la  p r é s e n t e   i n v e n t i o n .  

La  compos i t i on   de  la  poudre  es t   la  s u i v a n t e  :  

Le  p o l y c a r b o n a t e   h y d r o x y t é l é c h é l i q u e   a  une  masse  mola i re   moyenne  en  

poids   de  3000  et  une  f o n c t i o n a l i t é   en  groupes  hydroxyles   OH  v o i s i n e  

de  2 , 7 .  

Le  procédé  u t i l i s é   pour  la  mise  en  oeuvre  de  c e t t e   compos i t ion   es t   en  

t o u t   p o i n t   i d e n t i q u e   à  c e l u i   d é c r i t   dans  l ' exemple   1 .  

On  a  a i n s i   obtenu  une  poudre  p r é s e n t a n t   les  c a r a c t é r i s t i q u e s   s u i -  

v a n t e s  :  

-  même  géomét r ie   que  la  poudre  d é c r i t e   à  l ' e x e m p l e   1 



-  f o r c e  :   1,17  MJ/kg 

-  t empéra tu re   de  flamme :  2671  K 

-  masse  vo lumique  :   1,67  g/cm3 

-  v i t e s s e   de  combustion  à  100  MPa :  30  mm/s 

Exemple  9 

On  a  f ab r iqué   des  b r ins   creux  en  p rope rgo l   composite   pour  la  r é a l i -  

s a t i o n   de  chargements   à  t r è s   cour te   durée  de  combustion  selon  l e  

procédé  de  la  p r é s e n t e   i n v e n t i o n .  

La  compos i t ion   du  p rope rgo l   es t   la  s u i v a n t e  :  

Le  p o l y b u t a d i è n e   h y d r o x y t é l é c h é l i q u e   es t   le  même  que  c e l u i   u t i l i s é   à  

l ' e x e m p l e   1 .  

Le  procédé  de  f a b r i c a t i o n   employé  es t   le  même  que  ce lu i   d é c r i t   dans  

l ' e x e m p l e   1  excepté   dans  la  première   étape  où  le  r appo r t   NCO/OH  a  é t é  

égal  à  0 , 7 5 .  

Les  c a r a c t é r i s t i q u e s   des  b r ins   obtenus  sont  les  s u i v a n t e s  :  

d iamèt re   e x t é r i e u r  :   10,2  mm 

diamèt re   du  canal   c e n t r a l  :   6  mm 

longueur   d 'un  b r i n  :   137  mm 



Le  chargement   e s t   formé  de  31  b r ins   i d e n t i q u e s   qui  sont  e n c a s t r é s  

dans  une  semel le   i n e r t e .  

Les  pe r fo rmances   de  ce  chargement  sont  les  s u i v a n t e s  :  

-  p r e s s i o n  :   44  MPa-à  +  20°C 

-  v i t e s s e   de  combus t ion  :   106  mm/s 

-  c o e f f i c i e n t   d ' a u t o s e r r a g e  :   0 , 5 6  

d i a m è t r e   du  col  de  la  t u y è r e  :   43,1  mm 

-  i m p u l s i o n   de  poussée   p a l i e r  :   664  newton  X  s econde  

Exemple  10 

On  a  f a b r i q u é   des  c y l i n d r e s   d ' e x p l o s i f   composite   se lon  le  procédé  de  

la  p r é s e n t e   i n v e n t i o n .  

La  c o m p o s i t i o n   de  cet   e x p l o s i f   e s t   la  s u i v a n t e  :  

Le  p o l y e s t e r   et   le  p o l y é t h e r   sont  les   mêmes  que  ceux  u t i l i s é s   d a n s  

l ' e x e m p l e   7.  Le  procédé  u t i l i s é   pour  la  mise  en  oeuvre  de  c e t t e  

c o m p o s i t i o n   e s t   le  même  que  c e l u i   d é c r i t   dans  l ' e x e m p l e   1,  e x c e p t é  

dans  la  p r emiè re   é tape   où  le  r a p p o r t   NCO/OH  a  été  égal  à  0 , 8 4 .  

Les  c a r a c t é r i s t i q u e s   mesurées  sur  ce  p r o d u i t   s o n t  :  

-  masse  vo lumique  :   1,67  g/cm3 

-  v i t e s s e   de  d é t o n a t i o n  :   7915  m/s  



-  p r o p r i é t é s   mécaniques  à  20°C 

-  en  compression  (lmm/min) 

.  Sm  =  2,8  MPa  ( c o n t r a i n t e   maximale  à  la  r u p t u r e )  

.  E  =  29  MPa  (module  d ' é l a s t i c i t é )  

.  em  =  17,3  % (écrasement   maximum  avant  r u p t u r e )  

-  en  t r a c t i o n   (10  mm/min) 

.  Sm  =  0,8  MPa 

Exemple  11 

On  a  f a b r i q u é   un  e x p l o s i f   composite  de  compos i t ion   i d e n t i q u e   à  c e l l e  

de  la  poudre  c i t é e   en  exemple  8  et  déterminé  quelques  une  de  s e s  

c a r a c t é r i s t i q u e s  

-  masse  vo lumique  :   1,67  g/cm3 

-  v i t e s s e   de  d é t o n a t i o n  :   8060  m/s  

-  p r o p r i é t é s   mécaniques  à  20°C  en  c o m p r e s s i o n  :  

Sm  =  5,9  MPa 

E  =  55,9  MPa 

em  =  15,6  % 



1-  Procédé  de  f a b r i c a t i o n   de  p r o d u i t s   p y r o t e c h n i q u e s   c o m p o s i t e s  

c o n s t i t u é s   p r i n c i p a l e m e n t   d 'une  p a r t   par  un  l i a n t   p o l y u r é t h a n n e  

obtenu  par  r é a c t i o n   d 'un  p répolymère   po lyhydroxy lé   avec  un  d i i s o -  

cyana te   et   d ' a u t r e   p a r t   par  au  moins  une  charge  é n e r g é t i q u e   m i n é r a l e  

ou  o r g a n i q u e ,   l e d i t   p répolymère   po lyhydroxy lé   ayant   une  masse  m o l é -  

c u l a i r e   moyenne  en  poids  comprise  e n t r e   2000  et  5000  et  une  f o n c -  

t i o n a l i t é   moyenne  en  groupes  hydroxy le s   OH  s u p é r i e u r e   à  2  et  i n f é -  

r i e u r e   à  3  c a r a c t é r i s é   en  ce  q u e  :  

-  dans  une  p remiè re   é tape  on  mélange  l e d i t   p répolymère   p o l y h y d r o x y l é  

avec  l a d i t e   charge  é n e r g é t i q u e   et  avec  une  q u a n t i t é   de  d i i s o c y a n a t e  

comprise   e n t r e   50 %  et   90 %  en  poids  de  la  q u a n t i t é   s t o e c h i o m é t r i q u e  

n é c e s s a i r e   à  la  p o l y m é r i s a t i o n   complète  de  tous  les  groupes  h y d r o x y l e s  

OH  d u d i t   p r épo lymère ,   et  on  e f f e c t u e   la  r é a c t i o n   de  c o n d e n s a t i o n   d e s  

groupes  i s o c y a n a t e s   NCO  sur  les  groupes  hydroxyles   OH  de  manière  à  

o b t e n i r   une  pâ te   p a r t i e l l e m e n t   p o l y m é r i s é e ,  

-  dans  une  seconde  é tape  on  mélange  à  la  pâte   p a r t i e l l e m e n t   p o l y m é r i s é e  

a i n s i   obtenue  le  complément  de  d i i s o c y a n a t e   n é c e s s a i r e   pour  a t t e i n d r e  

l a d i t e  q u a n t i t é   s t o e c h i o m é t r i q u e   n é c e s s a i r e   à  la  p o l y m é r i s a t i o n  

complète   e t ,   on  ex t rude   le  mélange  pâteux  a i n s i   o b t e n u ,  

-  dans  une  t r o i s i è m e   étape  on  achève  par  cu i s son   à  chaud  la  r é a c t i o n  

de  c o n d e n s a t i o n   des  groupes  i s o c y a n a t e s   NCO  r a j o u t é s   au  cours  de  l a  

deuxième  é tape   sur  les  groupes  hydroxyles   encore  l i b r e s .  

2-  Procédé  se lon   la  r e v e n d i c a t i o n   1  c a r a c t é r i s é   en  ce  que  l e d i t  

p répo lymère   p o l y h y d r o x y l é   a  une  f o n c t i o n a l i t é   moyenne  en  g r o u p e s  

hyd roxy le s   OH  v o i s i n e   de  2 , 3 .  

3-  Procédé  se lon  l ' u n e   quelconque  des  r e v e n d i c a t i o n s   1  ou  2  c a r a c t é r i s é  

en  ce  que  l e d i t   p répolymère   po lyhydroxy lé   a  une  masse  m o l é c u l a i r e  

moyenne  en  po id s   v o i s i n e   de  4000 .  



4-  Procédé  selon  l ' une   quelconque  des  r e v e n d i c a t i o n s   1  à  3  c a r a c -  
t é r i s é   en  ce  que  l e d i t   prépolymère  po lyhydroxy lé   es t   un  p o l y b u t a d i è n e  

p o l y h y d r o x y l é .  

5-  Procédé  selon  l ' une   quelconque  des  r e v e n d i c a t i o n s   1  à  4  c a r a c -  

t é r i s é   en  ce  que  l e d i t   d i i s o c y a n a t e   es t   cho i s i   dans  le  groupe  c o n s -  
t i t u é   par  le  t o l u è n e - 2 , 4   d i i s o c y a n a t e ,   le  t o l u è n e - 2 , 6   d i i s o c y a n a t e ,  

le  méthyl-1   c y c l o h e x a n e - 2 , 4   d i i s o c y a n a t e ,   le  méthyl-1   c y c l o h e x a n e - 2 , 6  

d i i s o c y a n a t e ,   le  d i c y c l o h e x y l   mé thane -4 ,4 '   d i i s o c y a n a t e ,   l ' i s o p h o r o n e  

d i i s o c y a n a t e ,   le  méthylène  d i i s o c y a n a t e ,   l ' h e x a n e - 1 , 6   d i i s o c y a n a t e ,  

le  t r i m é t h y l - 2 , 2 , 4   hexane -1 ,6   d i i s o c y a n a t e .  

6-  Procédé  selon  l ' u n e   quelconque  des  r e v e n d i c a t i o n s   1  à  5  c a r a c -  
t é r i s é   en  ce  que  l a d i t e   charge  é n e r g é t i q u e   minéra le   es t   c h o i s i e   dans  

le  groupe  c o n s t i t u é   par  le  n i t r a t e   d'ammonium,  le  p e r c h l o r a t e   d ' a m -  

monium,  les  n i t r a t e s   a l c a l i n s ,   les  n i t r a t e s   a l c a l i n o - t e r r e u x ,   l e s  

p e r c h l o r a t e s   a l c a l i n s ,   les   p e r c h l o r a t e s   a l c a l i n o - t e r r e u x .  

7-  Procédé  selon  l ' u n e   quelconque  des  r e v e n d i c a t i o n s   1  à  6  c a r a c -  

t é r i s é   en  ce  que  l a d i t e   charge  é n e r g é t i q u e   organique   es t   c h o i s i e   dans  

le  groupe  c o n s t i t u é   par  l ' h e x o g è n e ,   l ' o c t o g è n e ,   la  p e n t r i t e ,   l e  

n i t r a t e   de  t r i a m i n o g u a n i d i n e .  

8-  Procédé  selon  l ' u n e   quelconque  des  r e v e n d i c a t i o n s   1  à  7  c a r a c -  
t é r i s é   en  ce  que  le  r a p p o r t   en t re   le  poids  de  charge  é n e r g é t i q u e   p a r  

r a p p o r t   au  poids  de  l i a n t   p o l y u r é t h a n n e   es t   vo i s in   de  4 .  

9-  Procédé  selon  l ' une   quelconque  des  r e v e n d i c a t i o n s   1  à  8  c a r a c -  
t é r i s é   en  ce  que  la  q u a n t i t é   de  d i i s o c y a n a t e   i n t r o d u i t e   dans  l a  

p remière   étape  es t   comprise  en t re   70 %  et  80  %  en  poids  de  l a d i t e  

q u a n t i t é   s t o e c h i o m é t r i q u e .  

10-  Procédé  selon  l ' une   quelconque  des  r e v e n d i c a t i o n s   1  à  9  c a r a -  
c t é r i s é   en  ce  que  dans  la  première   étape  la  r é a c t i o n   de  c o n d e n s a t i o n  

des  groupes  i s o c y a n a t e s   sur  les  groupes  hydroxyles   es t   e f f e c t u é e   à 

une  t e m p é r a t u r e   comprise  en t re   50°C  et  80°C.  



11-  Procédé  se lon   l ' u n e   quelconque  des  r e v e n d i c a t i o n s   1  à  10  c a r a c -  
t é r i s é   en  ce  que  dans  la  t r o i s i è m e   étape  la  cu i sson   es t   e f f e c t u é e   à  

une  t e m p é r a t u r e   comprise  en t r e   50°C  et  80°C. 

12-  Poudres  p r o p u l s i v e s   composi tes   c a r a c t é r i s é e s   en  ce  q u ' e l l e s   s o n t  

ob tenues   par  le  procédé  se lon   l ' u n e   quelconque  des  r e v e n d i c a t i o n s   1  à  

11 .  

13-  Poudres  se lon   la  r e v e n d i c a t i o n   12  c a r a c t é r i s é e s   en  ce  que  l e d i t  

p répo lymère   p o l y h y d r o x y l é   e s t   un  p o l y b u t a d i è n e   po lyhydroxy lé   a y a n t  

une  f o n c t i o n a l i t é   moyenne  en  groupes  hydroxy les   OH  v o i s i n e   de  2,3  e t  

en  ce  que  l a d i t e   charge  é n e r g é t i q u e   e s t   de  l ' h e x o g è n e .  

14-  Poudres   se lon   la  r e v e n d i c a t i o n   13  c a r a c t é r i s é e s   en  ce  que  l e d i t  

d i i s o c y a n a t e   e s t   c h o i s i   dans  le  groupe  c o n s t i t u é   par  les  d i i s o c y a n a t e s  

a r o m a t i q u e s .  

15-  P r o p e r g o l s   composi tes   c a r a c t é r i s é s   en  ce  q u ' i l s   sont  obtenus  p a r  
le  procédé   se lon   l ' u n e   quelconque  des  r e v e n d i c a t i o n s   1  à  11.  

16-  E x p l o s i f s   compos i tes   c a r a c t é r i s é s   en  ce  q u ' i l s   sont  obtenus  p a r  
le  procédé   se lon   l ' u n e   quelconque  des  r e v e n d i c a t i o n s   1  à  11 .  
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