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Beschreibung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Herstellen von Treibladungspulver, insbesondere von zweibasi-
gem POL-Pulver, bei welchem feuchte, insbesondere wasserfeuchte Pulverrohmasse durch Kneten bei erhéh-
ter Temperatur homogenisiert und gelatiniert wird, anschlieRend die gelatinierte Masse granuliert und dann das
Granulat durch Pressen in Pulverstrénge iiberfihrt wird, die durch Schneiden und ggf. eine Endbehandlung
zum fertigen Pulver verarbeitet werden.

Es ist Gblich, die Pulverrohmasse zum Homogenisieren und Gelatinieren bzw. Plastifizieren mittels Kalan-
derwalzen zu kneten. Dies ist jedoch nicht kontinuierlich, sondern nur chargenweise méglich. Auf einer der bei-
den Walzen des Kalanders entsteht ein Fell, das erst zu Ende geknetet und dann vollstédndig abgenommen
werden mul}, bevor neue Pulverrohmasse zugefiihrt werden kann.

Es ist auch bekannt, den Knetvorgang kontinuierlich zu fihren, und zwar mittels eines Extruders, der Kne-
telemente enthalt. Hierbei kann sich ggf. sogar innerhalb des gleichen Extruders der PreRvorgang nahtlos
anschlieen. Die Pulverrohmasse wird also in einem Zuge in Pulverstrdnge Ulberfiihrt. Es ist jedoch schwierig,
den Extruder mit insbesondere wasserfeuchter Rohmasse in der richtigen Dosierung zu beschicken. Beson-
ders kritisch ist es jedoch, daB die Pulvermasse beim Kneten im Extruder in einem geschlossenen Raum hohen
thermischen und mechanischen Beanspruchungen ausgesetzt wird. Dies bedeutet ein erhebliches Sicherheits-
risiko. Bei einer Selbstentziindung kommt es zwangslaufig zur Explosion.

SchlieRlich ist der Vorschlag bekanntgeworden (FR-A-1596363), wasserfeuchte Pulverrchmasse in einer
sog. Verdampferschnecke zu homogenisieren und gelatinieren. Hierbei handeltes sich um eine an sich in der
Kautschuk- und Kunststoffindustrie fiir Verdampfungsaufgaben eingesetzte Maschine, welche in einem nach
oben zumindest teilweise offenen Trog mindestens eine, in der Regel jedoch mehrere und dann miteinander
kdmmende, drehbare Schnecken aufweist. In dieser Maschine wird die Pulverrohmasse in den Spalten zwi-
schen den Schneckengéngen sowie zwischen den Schnecken und der Gehduseinnenwand kontinuierlich gek-
netet und weiter geférdert. Nahezu ebenso wie in einem geschlossenen Extruder besteht jedoch eine
erhebliche Explosionsgefahr, weil auch bei dieser Maschine jedenfalls im Betrieb geschlossene Raume vor-
handen sind, namlich die RGume zwischen der oder den Schnecken und der Gehauseinnenwand, die nach
AuBen durch die verarbeitete Masse selbst abgeschlossen sind. AuRerdem ist das kontinuierliche Abfiihren
des fertigen Pulvers sehr kompliziert, weil sich in der Verdampferschnecke, anders als bei einem Walzwerk,
kein Fell ausbildet, das von einer Walze oder an einer Stelle abgenommen werden kdnnte. In der FR-A-
1596363 ist Gber das Abfiihren nichts gesagt, auer dal man die Verdampferschnecke in einem Endabschnitt
wie einen geschlossenen Extruder ausbilden kénne, was dann aber die Explosionsgefédhrdung noch erhéhen
wiirde.

Dementsprechend liegt der Erfindung die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren der eingangs genannten Art
anzugeben, welches sich einerseits kontinuierlich, andererseits aber in sehr betriebssicherer Weise durchfiih-
ren laRt.

Ausgehend von dem eingangs genannten Verfahren ist diese Aufgabe erfindungsgemaR dadurch gelést,
dafl zum Kneten eine offene, mit Friktion betreibbare Scherwalze verwendet wird, wobei im Bereich des einen
Stirnendes der Scherwalze die Pulverrohmasse kontinuierlich zugegeben und am anderen Stirnende von der
einen der beiden Walzen der Scherwalze ein Fell der gelatinierten Masse kontinuierlich abgenommen wird;
vorteilhafte Ausgestaltungen dieses Verfahrens gehen aus den Unteranspriichen hervor.

Beim erfindungsgemafRen Verfahren wird zum Kneten eine offene, als solche an sich bekannte Scherwalze
verwendet. Auf dieser |4uft der Knetvorgang kontinuierlich ab. Die Pulverrohmasse wird im Bereich des einen
Stirnendes der Scherwalze kontinuierlich zugegeben und dann im Zuge der Knetung allméhlich zum anderen
Stirnende der Scherwalze transportiert. Hierbei entsteht auf der einen der beiden Walzen der Scherwalze ein
Fell, das am anderen Stirnende z.B. durch fortlaufendes Abschneiden eines Streifens kontinuierlich abgenom-
men werden kann. Da die Scherwalze offen ist, kann es im Falle einer Selbstentziindung der Pulvermasse
héchstens zum Abbrennen des Fells, nicht jedoch zur Explosion kommen. Dosierungsschwierigkeiten beim
Beschicken der Scherwalze insbesondere mit wasserfeuchter Pulverrohmasse gibt es ebenfalls nicht. Der
Knetvorgang lauft trozdem kontinuierich ab. Dies ermdglicht eine Fernbedienung und -beobachtung, was
ebenfalls die Sicherheit der Verarbeitung bedeutend erhéht. Schliellich bereitet das Abfiihren des Wassers
aus der in der Scherwalze gekneteten Rohmasse, im Gegensatz zu einer Knetung im geschlossenen Extruder,
keinerlei Schwierigkeiten.

Vorzugsweise wird man gemal Anspruch 2 den Granuliervorgang unmittelbar an den Knetvorgang
anschlielen. Dies kann z.B. in der Weise geschehen, da mittels eines Granulierkopfes am Abnahmeende der
Scherwalze unmittelbar aus dem dort ankommenden Fell Granulat herausgestanzt und abtransportiert wird.

Zum Pressen des Granulats verwendet man in Verbindung mit dem erfindungsgeméaRen Verfahren vor-
zugsweise einen Extruder. In diesem kann das entstehende Granulat fortlaufend eingegeben werden. Dann
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hat man eine Fertigung, die von der Zugabe der Pulverrohmasse bis zum Entstehen der Pulverstrange ganzlich
kontinuierlich ablauft. Da in dem fiir die Pressung verwendeten Extruder keine Knetung mit ihrer hohen ther-
mischen und mechanischen Belastung der Pulvermasse stattzufinden braucht oder auch nicht stattfinden
sollte, gibt es auch hier keine ungewdhnlichen Sicherheitsprobleme. Besonders giinstig ist es hierbei, dal das
entstehende Granulat dem Extruder direkt von der Scherwalze in noch warmen Zustand zugefiihrt werden
kann. Da dann keine langen Aufwarmzonen im Extruder notwendig sind, kann diese sehr kurz sein. Entspre-
chend klein ist die Menge des jeweils im Extruder eingeschlossenen Treibladungspulvers, was fiir die Sicher-
heit giinstig ist. AuRerdem sinken die fiir die Aufheizung des Extruders notwendigen Energiekosten. SchlieRlich
ist warmes Pulver plastischer und verformt sich bei mechanischer Belastung leichter. Deshalb ist mit dem war-
men Pulver die Deflagrationsgefahr bei der mechanischen Belastung im Extruder geringer.

Stellt man das Pulver im sog. Semi-Solvent-Prozel} her, wird man bei Anwendung der Erfindung dem war-
men Granulat von der Scherwalze im Extruder Lésungsmittel hinzudosieren. Bei der Herstellung von dreiba-
sigem Pulver wird man an dieser Stelle auch das Nitroguanidin hinzugeben. Das Granulat wird durch das
Lésungsmittel angeteigt und Nitroguanidin in diesen Teig eingearbeitet.

Es empfiehlt sich, insbesondere bei Verwendung eines Extruders zum Pressen, das Verfahren an der
Scherwalze gemaR Anspruch 5 so zu fiihren, dal das gelatinierte Fell beim Abnehmen von der Scherwalze
praktisch trocken ist. Dann ist nicht nur das Granulieren besonders einfach, sondern es gibt auch keine Pro-
bleme beim Beschikken des Extruders und mit dem Abfiihren von Wasser aus dem Extruder.

Je weiter die Gelatinierung der Pulverrohmasse auf der Scherwalze fortgeschritten ist, um so besser haftet
das Fell auf der einen Walze und um so schlechter ist der Weitertransport. Durch die Weiterbildung des Ver-
fahrens nach Anspruch 6 wird dieser Effekt kompensiert. Durch die Temperaturerniedrigung wird die Haftung
des Fells an der Walze verringert und somit die Transportgeschwindigkeit gesteigert. Das Temperaturgefélle
kann bis zu 40 °C betragen.

Insgesamt 4Rt sich nach den Lehren der Erfindung, Treibladungspulver in praktisch idealer Weise her-
stellen. Das Verfahren kann vollsténdig kontinuierlich ablaufen, |48t sich in der Durchfiihrung fernsteuern und-
beobachten, ist weit liberdurchschnittlich sicher, auch weil sich auf der Scherwalze jeweils immer nur eine rela-
tiv kleine Produktmenge befindet, und fiihrt schlieBlich noch zu einer besonders hohen Pulverqualitat, inbe-
sondere hinsichtlich der Stabilitat.

Im folgenden wird das erfindungsgemaRe Verfahren mit weiteren vorteilhaften Einzelheiten anhand einer
Zeichnung noch naher erdutert. Die einzige Figur der Zeichnung zeigt schematisch eine Scherwalze bzw. ein
Scherwalzen-Werk und einen nachgeschalteten Extruder zum Herstellen von zweibasigem POL-Pulver, d.h.
Pulver, das im |6semittelreien Prozess hergestellt wird.

Die an sich bekannte Scherwalze bzw. das Scherwalzenwerk 1 umfalt zwei horizontal nebeneinander an-
geordnete Walzen 2 und 3, die gegenlaufig in Richtung der Pfeile 4 angetrieben werden. Jede Walze 2 und 3
hat ihren eigenen Antrieb, der eine stufenlose Drehzahlregelung erlaubt, so daf® das Arbeiten mit Friktion liber
den gesamten Drehzahlbereich mdglich ist. Es kommen hydrostatische Antriebe fiir den explosionsgefahrdeten
Bereich zum Einsatz.

Die in der Figur hintere Walze 2 wird hydraulisch gegen die vordere Walze 3 angestellt. Der Walzenspalt
ist liber die vordere Walze 3 auf eine Weite zwischen 0,5 und 5 mm einstellbar. Beide Walzen 2 und 3 kénnen
mittels eines Warmetragers von innen auf eine Temperatur zwischen 20 und 120 °C temperiert werden.

Die Walzen 2 und 3 sind beide jeweils mit spiralig verlaufenden Schernuten 5 versehen, die eine produkt-
spezifische Geometrie haben, die in Nutbreite, Nuttiefe, Steigungswinkel und Anzahl der Schernuten zum Aus-
druck kommt. Die Schernuten 5 sind so angelegt, daR das bearbeitete Produkt kontinuierlich von dem in der
Figur vorderen Stirnende, dem Aufgabeende 6, zum hinteren Abgabeende 7 transportiert wird.

Uber dem Aufgabeende 6 ist ein Dosierwerk 9 angeordnet, aus welchem wasserfeuchte Pulverrohmasse
zur Herstellung von zweibasigem POL-Pulver, die eine Feuchte von ca. 30 % hat, auf die Scherwalze gegeben
wird. Dort wird die Pulverrchmasse im Walzenspalt geknetet. Es bildet sich auf der vorderen Walze 3 ein Fell
aus Pulverrohmasse iiber die gesamte Walzenlange. Mittels des Warmetrégers werden die beiden Walzen auf
einer erhdhten Temperatur gehalten. Uber dem Walzenspalt sammelt sich ein gekneteter Produktvorrat an, aus
dem das Wasser herausgepreft wird. Aufgrund der intensiven Knet-und Transport-Wirkung der Scherwalze
2, 3 zeigt sich schon nach dem Durchwandern von etwa einem Drittel der Walzenldnge der Beginn der Gela-
tinierung mit einer Grau-Weiltfarbung der Pulvermasse an. Nach zwei Drittel der Walzenldnge hat sich das Mas-
sefell bereits in einen dunklen Grauton verfarbt. Am Abgabeende 7 schlieBlich ist das Massefell durchgelatiniert
und erscheint transparent schwarz. Die Temperatur, die Spaltweite des Walzenspaltes und damit auch der
Spaltdruck und die Drehzahlen der beiden Walzen 2 und 3 sind so gewahlt, dal} das gelatinierte Pulverfell am
Abgabeende noch eine Restfeuchte von ca. 1 % hat.

Typischerweise liegt die Temperatur der beiden Walzen zwischen 70 und 110 °C. Die Temperatur der hin-
teren Walze wird um einige Grade niedriger als die der vorderen gehalten. Dadurch haftet das Fell an der vor-
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deren Walze. Vorteilhaft ist die Beheizung der beiden Walzen derart, daB sich in axialer Richtung ein Tempe-
raturgefalle mit Abfall der Temperatur zum Abgabeende 7 hin ergibt. Der Temperaturunterschied zwischen Auf-
gabeende 6 und Abgabeende 7 wird dabei so gewahlt, daR das Fell iiberall in etwa mit gleicher Geschwindigkeit
weitertransportiert wird. Ein typischer Wert fiir die Temperaturdifferenz ist 30 °C. Die Drehzahl der Walzen soll-
ten zwischen 30 und 70 Upm betragen, wobei die vordere Walze, auf der sich das Fell befindet, die héhere
Drehzahl hat. Eine geeignete Steilheit der Schernuten 5 betragt zwischen 30 bis 60 ° gegen die Walzenachse.
Es ist nicht notwendig, dal die Schernuten liber die gesamte Lange der Scherwalze die gleiche Steilheit haben.
So kann es vorteilhaft sein, die Steilheit der Schernuten in der Ndhe des Aufgabeendes 6 kleiner als in der
Ndhe des Abgabeendes 7 zu machen, um damit hinter dem Aufgabeende zunédchst eine relativ gréRere Ver-
weilzeit des Felles zu erzielen, die ein gutes Abquetschen des Wassers ermdglicht. Die Tiefe der Schernuten
betragt zweckmaRigerweise zwischen 0,4 und 2,5 mm. Insgesamt sollte die Verweilzeit der Pulverrohmasse
auf der Scherwalze zwischen 3 und 8 Minuten betragen.

Um die Haftung des Felles an der vorderen Walze zu unterstiitzen, sollte diese eine bestimmte Oberfla-
chenrauhigkeit haben. Dies kann durch Beschichten der Walzenoberfladche oder durch Schérfen erreicht wer-
den. Es hat sich als vorteilhaft herausgestellt, die vordere Walze der Scherwalze stérker zu schérfen, als es
bei den sonst in der Pulverfertigung verwendeten Kalander-Walzen iiblich ist. Das Scharfen geschieht bei-
spielsweise in der Weise, daB ein- bis dreinormale Salzsdure auf die Walzenoberfliche bei 50 bis 100 °C auf-
getragen wird. Hierbei lauft die Walze mit langsamer Umdrehungszahl. Wenn die Salzsdure verdampft ist, wird
die Walzenoberflache mit Wasser abgewaschen. Bei dieser Behandlung ist die geeignete Oberfldchenrauhig-
keit erreicht.

In der Figur nicht erkennbar befindet sich unterhalb der beiden Walzen 2 und 3 am Abgabeende 7 ein Gra-
nulieraggregat, mittels welchem die am Abgabeende 7 kontinuierlich nachkommende, gelatinierte Pulver-
masse in einem Arbeitsgang kontinuierlich von der Walze 3 abgenommen und im gleichen Arbeitsgang
granuliert wird.

Das noch warme Granulat 8 fallt in den Aufnahmetrichter 11 eines Extruders 10, in welchem das Granulat
durch eine Matrize 12 zu Pulverstrangen verpre3t wird. Der Extruder 10 hat im inneren nur eine Férderschnecke
13 und keine Knetelemente. Der Extruder ist nur schematisch gezeigt; in der Praxis kann es sich durchaus um
einen Zweiwellenextruder handeln. Die aus der Matrize bzw. Formgebungsdiise 12 kontinuierlich austretenden
Pulverstrange werden in nicht weitergezeigter Weise per Laufband in einen Schneidraum transportiert und dort
kontinuierlich zum eigentlichen Pulver geschnitten, das dann ggf. noch einer Nachbehandlung unterzogen wird.
Der Extruder sollte eine Lange von mindestens 20 cm haben und heiz- sowie kiihlbar sein.

Auf der Scherwalze 1 befinden sich immer nur 2-3 Kg Pulvermasse. Dies ist sehr giinstig fiir die Sicherheit.
AuBerdem sind die beiden Walzen 2 und 3 selbstreinigend, so daf ein rascher Produktwechsel méglich ist.

Patentanspriiche

1. Verfahren zum Herstellen von Treibladungspulver, insbesondere von zweibasigem POL-Pulver, bei wel-
chem feuchte, insbesondere wasserfeuchte Pulverrchmasse durch Kneten bei erhdhter Temperatur homoge-
nisiert und gelatiniert wird, anschlieBend die gelatinierte Masse granuliert und dann das Granulat durch
Pressen in Pulverstrénge lberfiihrt wird, die durch Schneiden und ggf. eine Endbehandlung zum fertigen Pulver
verarbeitet werden, dadurch gekennzeichnet, daf® zum Kneten eine offene, mit Friktion betreibbare Scherwalze
verwendet wird, wobei im Bereich des einen Stirnendes der Scherwalze die Pulverrohmasse kontinuierlich
zugegeben und am anderen Stirnende von der einen der beiden Walzen der Scherwalze ein Fell der gelati-
nierten Masse kontinuierlich abgenommen wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da man die gelatinierte Masse beim Abnehmen
kontinuierlich granuliert.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daf man zum Pressen des Granulats einen
ohne Knetwirkung arbeitenden Extruder verwendet.

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dafl man das entstehende Granulat im noch war-
men Zustand unmittelbar dem Extruder zufiihrt.

5. Verfahren nach Anspruch 3 oder 4 zur Herstellung eines dreibasigen Treibladungspulvers, dadurch
gekennzeichnet, , dal® man den dritten Energietréger Nitroguanidin dem Extruder zufiihrt und aufRerdem ein
Lésungsmittel, und dal® man das Nitroguanidin im Extruder in das mit Hilfe des Lésungsmittels angeteigte Gra-
nulat einarbeitet.

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, da® man die Temperatur, die
Spaltweite und/oder die Drehzahlen der Scherwalze so einstellt, dal die gelatinierte Masse beim Abnehmen
einen Restwassergehalt von weniger als 3 %, vorzugsweise von ca. 1 % hat.
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7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dal man die Scherwalze so
erwarmt, daB sich in axialer Richtung ein Temperaturgefélle ergibt, wobei die Temperatur zum Abnahme-Stir-
nende der Scherwalze hin abféllt.

Claims

1. Process for the preparation of propellant charge powder, in particular dibasic powder prepared without
solvents, in which raw powder mixture which is moist, in particular moist with water, is homogenised and gelati-
nised by kneading at an elevated temperature and the gelatinised mass is then granulated and the granulate
is moulded into powder strands which are worked up into the powder proper by cutting and optionally an end
treatment, characterised in that kneading is carried out by means of an open set of shearing rollers operable
with friction, near the one end of which the raw powder mixture is continuously supplied and at the other end
of which a sheet of gelatinised mass is continuously removed from one of the shearing rollers.

2. Process according to Claim 1, characterised in that the gelatinised mass is continuously granulated as
it is removed.

3. Process according to Claim 1 or 2, characterised in that an extruder operating without a kneading action
is used for moulding the granulate.

4. Process according to Claim 3, characterised in that the granulate in process of formation is directly trans-
ferred to the extruder while still hot.

5. Process according to claim 3 or 4 for the preparation of tribasic propellant charge powder, characterised
in that the third energy carrier nitroguanidine is supplied to the extruder together with a solvent, and that within
the extruder the granulate is made up into a paste with the solvent and the nitroguanidine is incorporated in
this paste.

6 Process according to one of the Claims 1 to 5, characterised in that the temperature, the width of the nip
and/or the speed of rotation of the shearing rollers are so adjusted that the gelatinised mass has a residual
water content of less than 3%, preferably about 1%, when the product is removed.

7. Process according to one of the claims 1 to 6, characterised in that the shearing rollers are heated in
such a manner that a temperature gradient is obtained in the axial direction, the temperature gradient decreas-
ing towards the discharge end of the shearing rollers.

Revendications

1. Procédé pour fabriquer de la poudre de charge propulsive, en particulier de la poudre POL bibasique,
dans lequel une masse brute de poudre, humide et en particulier imprégnée d’eau, est homogénéisée et géla-
tinifiée par pétrissage a une température plus élevée, puis la masse gélatinifiée est granulée et le granulé est
réduit par compression en cordons de poudre qui sont transformée en poudre finie par découpage et, le cas
échéant, par un traitement final, caractérisé en ce qu’un cylindre de cisaillement ouvert et actionnable avec
friction est utilisé pour le pétrissage, la masse brute de poudre étant ajoutée de fagon continue dans la zone
de I'une des extrémités frontales du cylindre de cisaillement et une peau de la masse gélatinifiée étant enlevée
de fagon continue, a 'autre extrémité frontale de I'un des deux cylindres du cylindre de cisaillement.

2. Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que I'on granule la masse gélatinifiée de fagon conti-
nue lors de son enlévement.

3. Procédé selon la revendication 1 ou 2, caractérisé en ce que I'on utilise une extrudeuse fonctionnant
sans action de pétrissage, pour la compression du granulat.

4. Procédé selon la revendication 3, caractérisé en ce que I'on ameéne directement a I'extrudeuse le gra-
nulat produit, encore a I'état chaud.

5. Procédé selon la revendication 3 ou 4 pour la fabrication d’'une poudre de charge propulsive tribasique,
caractérisé en ce que I'on améne le troisiéme porteur d’energie, la nitroguanidine, plus un solvant, a I'extru-
deuse, et en ce que I'on incorpore la nitroguanidine dans I'extrudeuse dans le granulat préparé a 'aide du sol-
vant.

6. Procédé selon I'une des revendications 1 a 5, caractérisé en ce que I'on régle la température, la largeur
d’écartement et/ou le nombre de tours du cylindre de cisaillement de telle sorte que la masse gélatinifiée pos-
séde, lors de son enlévement, une teneur en eau résiduelle de moins de 3 %, de préférence d’environ 1 %.

7. Procédé selon I'une des revendications 1 a 6, caractérisé en ce que I'on chauffe le cylindre de cisaille-
ment de telle sorte qu'il en résulte une chute de la température dans le sens axial, celle-ci baissant en direction
de I'extrémité frontale d’évacuation du cylindre de cisaillement.
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