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DESCRIPCION
Humo de baja llama
Antecedentes

Los dispositivos de generacion de humo han generado humo en aplicaciones militares para sefalizar, para indicar
zonas objetivo o de aterrizaje y para ocultar movimientos. Los dispositivos para producir humo oscurecedor para el
campo de batalla estan tipicamente cargados explosivamente, lo que significa que los dispositivos usan una carga
explosiva para dispersar particulas finas, o bien son quimicamente reactivos, lo que significa que una reaccién quimica
genera humo. Algunos dispositivos de generacion de humo quimicamente reactivos utilizan materiales inorganicos
que se activan en una reaccion quimica automantenida para producir humo como un subproducto de la generacion de
calor. Los ejemplos de estos dispositivos de generacién de humo son las granadas de termita y las granadas de humo
de HC (hexacloroetano), TA (acido tereftalico) y WP (fésforo blanco o fésforo rojo) en el inventario militar actual. Las
reacciones en estos dispositivos tienen grandes energias libres de reaccion y son necesariamente exotérmicas. Como
tales, las reacciones producen considerable calor y compuestos toxicos o peligrosos. Las reacciones productoras de
humo tipicas producen mucho mas calor de lo necesario para mantener la reaccién. Las temperaturas adiabaticas de
llama de estos materiales exceden en gran medida los 1000 °C, que es uno de los factores que da lugar a sus
caracteristicas incendiarias.

Viner et al., 2010, divulgan que la produccién de humo y emanaciones es un obstaculo importante al uso practico de
la polimerizacion frontal térmica. La temperatura del frente y la cantidad de humo se pueden reducir afiadiendo cargas
inertes, tales como arcilla y silice, a la mezcla reactiva. Se ha investigado la posibilidad de incorporar materiales inertes
que se fundan (los denominados materiales de cambio de fase) con la mezcla. Se ha demostrado que, ademas de los
parametros estandar de polimerizacion frontal, la velocidad y temperatura del frente dependen del punto de fusion y
del calor de fusion del material de cambio de fase. Se demuestra que el comportamiento del frente esta determinado
por la diferencia entre la temperatura de reaccion y la temperatura de fusién, siendo el frente mas lento y mas frio si
la fusidn se produce mas adelante del frente de reaccion.

La generacioén de calor es un problema, bien con los dispositivos de generacion de humo cargados explosivamente, o
bien, quimicamente reactivos. Los dispositivos de generacién de humo tradicionales son incendiarios y pueden hacer
que ardan telas, combustibles, municién y otros combustibles, y provocar quemaduras graves o la muerte. Lo que se
desea es una mezcla productora de humo, que pueda producir humo a la par que minimice los peligros incendiarios y
quimicos de los dispositivos actuales.

Sumario

Un dispositivo y procedimiento productores de humo de la presente divulgacion producen una reaccion productora de
humo basada en la polimerizacion organica, no incendiaria. En un modo de realizacion, el procedimiento de generacion
de humo comprende iniciar una reacciéon de polimerizacién frontal calentando una composicién que comprende un
compuesto monomeérico que es triacrilato de trimetilolpropano (TMPTA) y que se polimeriza exotérmicamente tras la
iniciacién con un compuesto iniciador, y un compuesto iniciador que es peroxibenzoato de t-butilo y que inicia la
polimerizacién del compuesto monomérico presente a una concentracién en masa que es al menos un cinco por ciento
(5 %) de la concentracion en masa del compuesto monomérico. En este modo de realizacién, el humo producido
comprende principalmente productos de descomposicion térmica del compuesto iniciador. El iniciador se descompone
exotérmicamente. El subproducto que resulta de la generacién de humo en este modo de realizacion es un material
soélido que se degrada lentamente con el tiempo si se expone a condiciones externas.

En una reaccién polimérica tipica, la concentracion de iniciador controla la longitud de la cadena del polimero
producido. Ademas, en una reaccion polimérica tipica, el iniciador se consume, unido quimicamente a las moléculas
poliméricas. En este tipo de reaccion productora de humo, el objetivo, como minimo, es descomponer y volatilizar el
iniciador, asi como los aditivos y/o porciones del propio mondémero.

La polimerizacion frontal (PF) es un procedimiento en el que la reaccion se propaga direccionalmente a través del
recipiente de reaccion debido al acoplamiento del transporte térmico y la dependencia de Arrhenius de la cinética de
una reaccién exotérmica. La polimerizacion frontal es muy parecida a una llama, pero se propaga a través de
materiales condensados en lugar de un gas. En las reacciones de polimerizacién frontal, los componentes se
premezclan, pero son estables hasta que se inician por una fuente externa. Por ejemplo, considérese un epoxi de
2 partes: tan pronto como se mezclan los dos componentes, se inicia una reaccion exotérmica. Como otro ejemplo,
los polimeros de tipo RTV se autoinician una vez que se exponen al oxigeno. Las reacciones desarrolladas aqui
funcionan de manera diferente a cualquiera de estos tipos de ejemplos, o similares.

La polimerizacion frontal es una forma de sintesis autopropagada a alta temperatura (SPHTS). Aqui, el término "a alta
temperatura" se usa para indicar mas alta que la temperatura ambiente, pero absolutamente mas baja en temperatura
que los encendedores pirotécnicos usados en las granadas de humo actuales. En la PF, como en el caso de la SPHTS,
el sistema no comienza a reaccionar hasta que se aplique suficiente energia al material para que un frente de reaccion
se propague a través del sistema. Esta onda autopropagada se desplaza rapidamente a través del sistema siempre
que se genere suficiente calor en el frente de propagacion. De esta manera, estos sistemas son inherentemente
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estables hasta que se afiade una cantidad de energia suficiente para comenzar la reaccién. Los materiales con alta
capacidad térmica se pueden incorporar a la mezcla. De esta manera, el sistema se puede girar de tal manera que el
calor liberado no dé lugar a un calentamiento excesivo del entorno circundante, reduciendo asi los peligros
incendiarios. En otras palabras, la adicién de materiales de carga tiene el efecto de reducir la temperatura del frente y
reducir asi el peligro incendiario, puesto que el calor generado "en exceso" se puede "absorber" en el propio material
y no transmitirse al entorno.

Los reactivos usados en los compuestos productores de humo divulgados en el presente documento tienen
temperaturas de reaccion en el intervalo de 300-400 °C. (Sin embargo, como se indicé anteriormente, la temperatura
de reaccion se puede fijar por encima del ambiente a 400 °C). De esta manera, incluso con materiales combustibles
de baja capacidad térmica, es dificil que un dispositivo que usa estos materiales, particularmente el material exterior
expuesto, supere las temperaturas necesarias para provocar que los materiales estructurales, tales como madera, se
quemen. También es poco probable que, si hubiera una activacion accidental de un dispositivo durante el
almacenamiento, se encendieran otros dispositivos en el mismo recipiente o se quebraran otros recipientes de
almacenamiento. Ademas, la fabricacion de dispositivos con materiales energéticos mas bajos también es mucho
menos peligrosa que los dispositivos basados en pirotecnia actuales.

En un compuesto de polimerizacion tipico para preparar un polimero, las concentraciones de iniciador son del orden
de un 1 % o menos en masa. Esta concentracion se expresa en la bibliografia de polimeros como 1 pph (partes por
cien del monémero). Como ejemplo, una muestra de 10 gramos con 20 pph de iniciador y 10 pph de silice pir6gena
contiene 10 gramos de mondémero, 2,0 gramos de iniciador y 1,0 gramos de silice pirdgena. En pruebas
experimentales del compuesto productor de humo de la presente divulgacion, se descubrié que el incremento de la
cantidad de iniciador en el compuesto incrementaba la cantidad de humo producido.

La producciéon de humo esta provocada por una descomposicion del par monémero-iniciador en el compuesto de
generacion de humo. El hecho de que la produccion de humo provenga de los pares mondmero-iniciador tiene
ventajas. En primer lugar, se pueden usar temperaturas de reaccion mas bajas porque no se requieren temperaturas
mas altas para volatilizar un tercer componente en la mezcla. Puesto que el iniciador es la fuente del humo en este
modo de realizacién, solo es necesario tener una temperatura de reaccion suficiente para mantener la reaccion de
descomposicion del iniciador. Ademas, se puede lograr una eficacia mas alta en la produccién de humo. Puesto que
el humo se debe al iniciador y ya no a un tercer componente, la masa "extra" ya no era necesaria. El propio monémero
se puede descomponer, dando lugar a la produccion de humo adicional.

Breve descripcion de los dibujos:

La divulgacion se puede comprender mejor con referencia a los siguientes dibujos. Los elementos de los dibujos no
estan necesariamente a escala, haciéndose hincapié en su lugar en ilustrar claramente los principios de la divulgacion.
Ademas, los numeros de referencia similares designan partes correspondientes a lo largo de las diversas vistas.

La fig. 1 es un esquema funcional de un ejemplo de prueba, realizada para medir las caracteristicas de una muestra
productora de humo.

Las figs. 2a-2f muestran una serie de mediciones fotograficas que muestran el incremento de la densidad del humo a
medida que se activan cantidades crecientes de la muestra de material productor de humo.

La fig. 3 es un grafico de la densidad optica frente al tiempo para una diversidad de composiciones productoras de
humo sometidas a prueba.

La fig. 4a es un esquema de un mecanismo hipotético de la ruta de descomposiciéon de Luperox® 231.

La fig. 4b es un esquema de un mecanismo hipotético de la ruta de descomposicién de las impurezas monoméricas
mono y difuncionales en el TMPTA de calidad comercial.

La fig. 5 ilustra los resultados de una serie adicional de pruebas realizadas con concentraciones que se aproximan a
50 pph.

Las figs. 6a-6¢ ilustran las pruebas realizadas para analizar la iniciacion de una reaccién productora de humo para
medir la cantidad de humo producido cuando la reaccién se inicié desde el frente de una muestra productora de humo
contenida en un frasco de vidrio.

Las figs. 7a-7c ilustran las pruebas realizadas para analizar la iniciacion de una reaccién productora de humo.

La fig. 8 ilustra una pluralidad de formas cilindricas sometidas a prueba en una serie de estelas de la composicion
productora de humo.

La fig. 9 es una fotografia de una configuraciéon de prueba a partir de una serie de pruebas de la composicion
productora de humo espaciada en una seccion de madera.

La fig. 10 ilustra el espectro de absorcién en el visible del humo producido a partir de la reaccién con TMPTA-Luperox
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231 desde el comienzo de la reaccién hasta aproximadamente 20 minutos después de que se muestra.

La fig. 11 ilustra el espectro de absorcion en el infrarrojo del humo producido a partir de la reaccién con TMPTA-
Luperox 231 desde el comienzo de la reaccion hasta aproximadamente 9 minutos después de la reaccion.

La fig. 12 representa un modo de realizacién de discos apilados de un dispositivo que genera humo.

La fig. 13 representa un modo de realizacion de un dispositivo productor de humo que comprende un sustrato formado
a partir de una unica lamina de material, enrollada en forma de espiral.

La fig. 14 representa una disposicion de "espirales apiladas" en la que una pluralidad de sustratos en espiral se apila
uno sobre otro.

Las figs. 15a, 15b y 15¢ representan un modo de realizacién de un dispositivo productor de humo en el que una
pluralidad de pétalos cilindricos esta dispuesto "concéntricamente" dentro de un recipiente cilindrico que esta
articulado en un lado.

Descripcion detallada

La divulgacién proporciona composiciones para producir humo. Diversos modos de realizacion de las composiciones
divulgadas en el presente documento tienen ventajas sobre las composiciones productoras de humo conocidas
previamente; por ejemplo: bajo o ningun frente de llama (seguro para su uso en interiores, exteriores y en entornos de
entrenamiento con peligro de incendio); baja toxicidad del humo y cualquier residuo que no sea humo; respetuosas
con el medio ambiente (de pocos a ningun residuo o subproducto peligroso); alta densidad de empaquetamiento; alto
rendimiento de humo/baja aglomeracién de particulas de humo; facilmente pulverizable; rapida generacién de humo
(constante de tiempo corta), ; buenas propiedades de oscurecimiento en la porcion visible del espectro
electromagnético; larga duracién del humo con flotabilidad apropiada; y una buena vida util (es decir, después de
mezclar los componentes, la mezcla no autoinicia la polimerizacion).

En general, se requieren un minimo de dos componentes, un monémero y un iniciador, para lograr la polimerizacion.
En el presente modo de realizacién, el mondmero proporciona los compuestos de carbono que forman las cadenas
poliméricas y el iniciador proporciona un mecanismo para unir los compuestos de carbono entre si. El mondémero de
referencia usado en la composicién de la presente invencion es TMPTA (triacrilato de trimetilolpropano).

Es posible combinar otros materiales con el monémero para obtener diversos efectos. Por ejemplo, combinando
TMPTA con ftalato de dibutilo se puede generar una gran cantidad de humo, pero el humo no es tan flotante como
con solo TMPTA. Puede ser posible desarrollar un humo con flotabilidad adaptable, que sea util si se desea reducir la
duracion del humo. Actualmente, en un entorno cerrado, el compuesto productor de humo de la presente divulgaciéon
puede dar como resultado una duracion del humo en exceso de 20 min. Adviértase que el monémero también puede
ser un material con una cadena principal distinta de carbono; por ejemplo, la cadena principal de silicio en la masilla
de silicona o el sellador RTV. Ademas, la produccion de un polimero no es una necesidad. El papel primordial del
monomero es que proporciona la fuente de calor de modo que la reaccién se desarrolle de manera oportuna. En la
polimerizacion frontal, a diferencia de otros mecanismos de polimerizacion, el mondémero mixto y el iniciador son
estables hasta que se afiade una fuente de excitacion externa.

Por ejemplo, al combinar TMPTA con benzoato de metilo, benzoato de bencilo y acetato de pentilo, se producen
cantidades considerables de humo, pero tienen una flotabilidad ligeramente menor que solo TMPTA. Esto puede dar
como resultado la capacidad para adaptar la flotabilidad. Estos materiales son ésteres usados como aditivos
alimentarios/agentes aromaticos. Un motivo adicional para emplear el monémero de TMPTA en la mezcla de humo es
que es un mondémero bueno, de alta calidad (pureza) y econémico.

El iniciador de referencia para el compuesto productor de humo de la presente divulgacion es Luperox®-231 (1,1-
bis(terc-butilperoxi)-3,3,5-trimetilciclohexano). Son posibles otros iniciadores, pero pueden tener, o han demostrado
tener, efectos indeseables. Por ejemplo, se puede usar peroxibenzoato de t-butilo con buenos resultados de
generacion de humo. Sin embargo, los subproductos del acido benzoico son considerablemente mas peligrosos que
los trimetilciclohexanos (TMCH) generados con el iniciador de referencia. El producto o subproducto del humo de
trimetilciclohexano no es un acido o material que forma acido. De acuerdo con el andlisis de toxicidad, los umbrales
de inhalacion y DL50 del TMCH son mucho mas altos que para los materiales usados actualmente (HC y RP).

Un modo de realizacion del compuesto productor de humo de la presente divulgacion requiere otros dos componentes:
un mecanismo de encendido y una carga. El mecanismo de encendido (o iniciacién) usado en las pruebas divulgadas
en el presente documento era una fuente de calor. La fuente de calor no tiene que ser pirégena, pero puede serlo.
Hasta la fecha, los encendedores de modelismo espacial de Estes, simples bucles de cable de nicromo conectados a
fuentes de voltaje, aire caliente de una pistola de calor, puntas de hierro de soldadura, luz intensa enfocada de llama
abierta, se han usado en su totalidad para iniciar la reaccion de PF. Esta lista de mecanismos de encendido no es
exhaustiva. Otros mecanismos de encendido considerados son: dispositivos piezoeléctricos que se pueden usar para
encender algo mas pirégeno, tal como espoletas de cafion, fuentes de voltaje alimentadas por baterias para cables
de nicromo, etc. Una mezcla que incluye mondmero e iniciador no se autoinicia sin una fuente de encendido, esto
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contribuye a la larga vida util y a la inertidad del material.

Se han llevado a cabo pruebas de encendido con un circuito de conduccion de 1" de cable de niquel-cromo (NiCr o
nicromo) de calibre 30 con una resistencia/unidad de longitud de aproximadamente 0,5 ohmio/pulgada. El cable se
enterré ligeramente por debajo de la superficie de la composicion productora de humo (que esta tipicamente en forma
de gel) y una llamada de corriente de aproximadamente 1 A fue suficiente para iniciar la reaccién de PF. Usando la
potencia, P = I°R, en la que | es la corriente en amperios y R es la resistencia en ohmios, esto produce una potencia
de entrada de P = (1 A)%(0,5 ohmio) = 0,5 W.

En el modo de realizacién actual (para una aplicacion tal como el uso de granadas de humo), la carga proporciona un
mecanismo, 0 una matriz, para que la mezcla de humo tenga una forma distinta a la proporcionada por su recipiente
(por ejemplo, un liquido o gas adopta la forma de su recipiente, pero un solido o un gel puede que no). La silice
pirégena, el polvo de caolin (arcilla) y el azticar en polvo se han usado en su totalidad como cargas. La silice pirdgena
ha proporcionado el mejor rendimiento, la masa requerida es baja, tiene un alta proporciona area-masa que
proporciona un espesamiento significativo con una baja masa térmica. Esto evita que despoje a la reaccion del calor
requerido para que la reaccion se propague. El incremento de las cantidades de polvo de caolin y azdcar en polvo han
demostrado que despojan a la reaccion de su calor necesario y reducen la cantidad de humo.

Existen otras aplicaciones previstas en las que la mezcla de humo se deja en como un liquido, de modo que el agente
de carga/espesamiento podria no requerirse necesario o podria ser perjudicial para la aplicacion. Un ejemplo de una
situacion en la que no se requiere el agente de espesamiento: Una mezcla de humo liquida se porta en un robot militar.
Si una persona se aproximara demasiado cerca al robot, el liquido se pulverizaria sobre una superficie caliente (es
decir, un cable o placa caliente) localizada en algun lugar del robot. Esto generaria un humo de sefializacién/disuasion.
Ademas, esto puede no requerir grandes temperaturas para iniciar la reaccién de modo que el mecanismo de
generacion de humo no sea un peligro incendiario para el robot o el entorno local.

Los componentes de mezcla primordiales de la composicion productora de humo también tienen suficiente
conductividad térmica en tanto que, si se aplica una fuente de encendido puntual, los reactivos de mezcla en masa
pueden propagar por conveccion rapidamente la energia de reaccion requerida lejos del sitio de reaccion y provocar
que la reaccion se extinga por si misma. La muy baja conductividad térmica de la silice pirégena "aisla" la regiéon de
reaccion, previniendo que el calor de reaccién o de iniciacion propague por conveccion lejos demasiado rapido.
Cuando no esta presente ninguna carga, se puede requerir una fuente de calor de gran area, tal como una pistola de
calor, para inyectar calor significativo a la mezcla para vencer las pérdidas de calor convectivas. La experimentacion
actual ha mostrado casos en los que, manteniendo constantes todos los demas componentes de mezcla, los
incrementos en la carga (silice pirégena) han dado como resultado un humo de absorcién mas alta. La carga puede
proporcionar mas sitios de nucleacién para que se inicie la polimerizacion.

En un modo de realizaciéon del compuesto productor de humo, si se usan X g de monémero de TMPTA, entonces se
han de usar mas de 0,1 X g de iniciador Luperox® 231 y mas de o igual a 0,1 X g de carga de silice pirégena. Esta
mezcla se considera una mezcla "de mas de 10 pph" (mas de 10 partes de iniciador por 100 partes de monémero).
Adviértase que se puede permitir que la concentracion de iniciador se acerque a infinito (es decir, ningin monémero)
y todavia generar humo. El iniciador también se puede descomponer exotérmicamente. En comparacion, las
proporciones para las reacciones estandar en las que se desea el producto de polimerizacion, no el producto de humo,
se caracterizan por concentraciones de iniciador que utilizan mucho menos de 10 pph, tipicamente 0,01 pph-0,1 pph,
pero menos de 1 pph.

El TMPTA (triacrilato de trimetilolpropano) es un mondmero trifuncional. Esto significa que hay tres extremos de
carbono de doble enlace asociados con cada molécula monomérica. El sistema mondmero-polimero tipico incluye
compuestos que tienen un unico doble enlace de carbono a lo largo de la cadena monomeérica; etileno, estireno, cloruro
de vinilo. Una unica molécula de iniciador provoca la ruptura del doble enlace y que se forme un radical libre de
monodmero. Entonces, este radical libre de monémero reacciona con otros mondmeros y empieza a crecer una
molécula polimérica. La terminacion del procedimiento se produce cuando dos radicales libres se combinan; un
segundo radical libre de polimero o bien la otra mitad de la molécula de iniciador. Se producen comunmente moléculas
poliméricas de 1000 a 100.000 mondmeros. Uno de los parametros de control de la longitud de la cadena final es el
numero de moléculas de iniciador afiadidas. De esta manera, las concentraciones de iniciador tipicas son de algunas
centésimas a millonésimas en porcentaje; las altas concentraciones de iniciador producen moléculas poliméricas de
bajo peso molecular. El calor generado a partir del procedimiento de polimerizacién se debe a la ruptura del doble
enlace de carbono y a la formacién de un enlace simple de carbono. Este procedimiento libera 60 kJ de energia por
mol de dobles enlaces. La temperatura de procedimiento de la reaccién depende de la capacidad térmica de las
moléculas monoméricas. Las moléculas tales como polietileno C2H4 tienen una capacidad térmica mucho mas baja
que moléculas tales como estireno C8H10 y tienen una temperatura de reaccion mucho mas alta, puesto que ambas
tienen un unico carbono de doble enlace que participa en la reaccion.

Pruebas experimentales

La adicién de iniciador "en exceso", en este caso Luperox® 231 (1,1-di-(terc-butilperoxi)-3,3,5-trimetilciclohexano)), a
un mondémero trifuncional esta en contra de toda practica de polimerizacion porque incrementa la cantidad de humo y
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disminuye la calidad del polimero resultante. De hecho, cuanto mas iniciador se afiada, mas pobre sera la resistencia
del polimero resultante, porque hay mas huecos, mas fracturas, etc. Durante el transcurso de este trabajo no estaba
claro, hasta que se realizaron pruebas experimentales, que la reaccion de polimerizacion ocurriria incluso a medida
que se afiadia una cantidad creciente de iniciador al monédmero. Incrementar la cantidad de iniciador mas alla del
minimo necesario para mantener la reaccion de polimerizacion, probablemente provoque que se produzca
simultdneamente un ndmero excesivo de reacciones de polimerizacion en un espacio confinado. Los distintos
polimeros formados mediante estas reacciones de polimerizacion mdultiple no se unen necesariamente con otros
polimeros para formar polimeros mas largos. El resultado es que se forman cadenas poliméricas mas cortas que las
normalmente deseadas, dando como resultado un producto polimérico bastante mas débil. A medida que se
incrementa excesivamente la concentracion de iniciador, el producto polimérico tiene cadenas mucho mas cortas y es
bastante mas débil.

Se llevaron a cabo una serie de experimentos preliminares con concentraciones de iniciador desde 1 a 15 pph (partes
por cien de mondmero). Estas pruebas preliminares indicaron cualitativamente que las concentraciones de iniciador
mas altas daban como resultado rendimientos crecientes de humo. Lo que es mas importante, estas pruebas indicaron
que las altas concentraciones de iniciador no afectaban adversamente a la tasa del procedimiento de polimerizacion
y que se generaba suficiente calor para que el iniciador se descompusiera en un humo visible.

La fig. 1 es un esquema funcional de una prueba ejemplar realizada para medir las caracteristicas de una muestra
productora de humo 101 en una camara 100. La camara 100 tenia sustancialmente un (1) pie cubico de volumen (11"
x 12" por 10" = 11 pulgadas x 12 pulgadas por 10 pulgadas, en la que 1 pulgada = 2,54 cm, un pie = 0,3048 m y un
pie® = 0,0283 m®). Especificamente, se us6 un deshumidificador Fisher Scientific® como camara hermética al aire 100
en esta prueba. Una reaccion de PF de la muestra 101 se inicié de manera remota por medio de un cable 108 que se
extendia a través de la pared de la cdmara y hacia una fuente de alimentacién (no mostrada). Un ventilador 106 dentro
de la camara 100 hizo circular el humo (no mostrado) producido por la reaccion. Se tomaron mediciones de espectros
visibles con un espectrometro Ocean Optics HR2000 UV-Vis 102. La cubeta 6ptica (no mostrada) era una cubeta
Starna 34-SOG-100 de 10 cm. Los espectros infrarrojos se determinaron con un Nexus470 FTIR 103 usando una
cubeta con una longitud de paso de 4" (no mostrada) con ventanas de KBr (no mostradas).

La camara 101 comprendia una ventana transparente 107 para permitir el acceso visual a la muestra sometida a
prueba para ver el humo y medir los parametros del humo. Una campana de ventilacion 104 recogia las emanaciones
de la prueba y una ventilacién 105 ventilaba las emanaciones hacia afuera del edificio.

En una prueba similar de la muestra productora de humo, se construyé una camara envuelta en plastico y PVC (no
mostrada) de 50 pie® (1,4158 m3). Dos ventanas de plastico claras 204 (fig. 2a) en la camara 200 (fig. 2a)
proporcionaban mediciones épticas y la visualizacién de la producciéon de humo.

Se completaron una serie de experimentos en las camaras de 1 pie 3 y 50 pies® para someter a prueba los limites de
la produccién de humo con concentraciones crecientes de iniciador. Las mediciones de la produccion de humo frente
a la concentracion de iniciador desde 5 a 50 pph se han realizado en la camara de 1 pie® y desde 5 a 25 pph en la
camara de 50 pies® Para las pruebas en ambas camaras de 1 pie® y 50 pies® las mediciones de transmision Optica
(I/10) se realizaron frente al tiempo usando un laser de 633 nm y un medidor de la potencia laser Newport. A partir de
estas pruebas, se determind que el incremento la concentracion de iniciador hasta al menos 25-30 pph daba una
buena reaccion de produccion de humo y que el incremento hasta 50 pph continuaba produciendo mas humo. Se
realizaron pruebas para cuantificar la cantidad de material necesario para producir un humo lo suficientemente denso
para el oscurecimiento. Se realizaron una serie de pruebas usando diferentes pesos de muestra con 25 pph de material
de partida frente a la densidad dptica en la camara de 50 pies®. La cantidad de material se incremento desde 5 a
25 gramos de monoémero (todos con 25 pph de iniciador); esto corresponde a de 0,1 a 0,5 gramos de monémero por
pie® de volumen de camara.

Las figs. 2a-2f muestran una serie de mediciones fotograficas que muestran el incremento de la densidad del humo a
medida que se activan cantidades crecientes de muestra de material productor de humo. Un medidor de la potencia
laser 201 midi6 la transmision optica del humo en la camara 200. La cinta 203 definia una ventana transparente
rectangular 204. Dos tiras de cinta 202 se montaron horizontalmente en la pared lateral interior opuesta de la camara.
Como puede observar en la fig. 2a, que ilustra la camara 200 antes de que se inicie una reaccion productora de humo,
las tiras de cinta 202 son claramente visibles a través de la ventana 204. Sin embargo, a medida que incrementa la
concentracion de humo, como se muestra en la fig. 2b, en la que la densidad del humo es de 0,10 gramos de
monomero por pie cubico, las tiras de cinta 202 se vuelven menos visibles. El haz 207 desde el medidor de la potencia
laser 201 es claramente visible en la fig. 2b.

En la fig. 2¢, que ilustra una densidad del humo de 0,15 gramos de mondmero por pie cubico (1 pie clbico = 1 pied =
0,0238 m?), las tiras de cinta 202 son invisibles. En la fig. 2d, la densidad del humo es de 0,20 gramos de monémero
por pie cubico. En la fig. 2e, la densidad del humo es de 0,25 gramos de mondmero por pie cubico. En la fig. 2f, la
densidad del humo es de 0,30 gramos de monémero por pie cubico.

Es notable que las pruebas ilustradas en las figs. 2a-2f se realizara en interiores en camaras de contencion de plastico.
Esto acentua la caracteristica no incendiaria de la reaccién. El humo tiene un olor, de modo que la camara se necesita
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ventilar hacia afuera. Sin embargo, un olor desagradable podria ser ventajoso en algunas situaciones en las que se
puede desear una "bomba fétida".

La fig. 3 es un grafico de la densidad éptica frente al tiempo para la misma masa de materiales de las pruebas
realizadas en una camara de 50 pies®. Esta figura muestra que después de aproximadamente 0,15 gramos de
monomero de partida por pie clbico (g/pie®), la densidad 6ptica desciende por debajo de 0,1. Al comparar los
resultados de las figs. 2c con la fig. 3 a 0,15 g/pie®, la densidad del humo es practicamente suficiente para oscurecer
totalmente las cintas de referencia 202 (fig. 2¢) en la pared opuesta. A medida que la masa de muestra se incrementa
hasta 0,3 gcf, la densidad del humo y su capacidad oscurecedora se incrementan claramente.

La serie fotografica de las figs. 2a-2f ilustra una peculiaridad de la visibilidad del haz de rayos laser: incrementando la
densidad del humo el haz de rayos laser 207 en realidad parece mas luminoso y mas visible. Este resultado también
se muestra en los datos de la fig. 3. La densidad dptica medida para la masa de muestra de partida de mas de 0,15 gcf,
en realidad, es mas que para la propia de 0,15 gcf, mientras que queda claro a partir de las fotografias en las fig. 2c-
2f que el humo es mas denso. Esta densidad 6ptica medida mas alta probablemente se debe a un fenémeno de
dispersion multiple que compite con la dispersién/absorcion del haz inicial. También adviértase en la fig. 3 que la
duracion del humo (al menos en este entorno controlado, es decir, en ausencia de vientos fuertes) es considerable.

Productos de descomposicion

El mondémero e iniciador de partida en las pruebas ejemplares fue TMPTA y Luperox® 231. Los productos de
descomposicion esperados se han analizado tanto a través de una revision de la literatura como por medio de un
analisis con cromatografo de gases-espectrometro de masas (CG-EM) de los productos de humo. La revision de la
literatura enumera como productos de descomposicion:

a. 3,3,5-trimetilciclohexano,
b. 2,4,4-trimetilciclohexano,
c. trimetilciclopentano

d. alcohol t-butilico,

e. acetona,

f. metanoy

g. diéxido de carbono.

El analisis con CG-EM experimental confirmé esencialmente los resultados de la literatura, pero mostré solo tres
componentes en el humo:

a. 3,3,5-trimetilciclohexano,
b. 2,4,4-trimetilciclohexano y
c. alcohol t-butilico.

No se detectaron ni acetona ni trimetilciclopentano. Los pesos moleculares y los puntos de fusion y ebullicion de
algunos de los componentes de descomposicion se enumeran en la tabla 1 a continuacién. La acetona y el alcohol
terc-butilico son gases a temperatura ambiente y el trimetilciclohexano es liquido en goticulas a temperatura ambiente.

Tabla 1. Pesos moleculares y puntos de fusion y ebulliciéon de los productos de descomposicién de

Luperox® 231
Especie de vapor del producto de Punto de fusion Punto de ebullicion
L Peso molecular [g/mol] o o
descomposicion [°C] [°C]
1,3,5-trimetilciclohexano 126,24 -49,7 138,5
Acetona 58,08 -95 56,2
Alcohol terc-butilico 74,12 25,2 82,2

La fig. 4a es un esquema de la ruta de descomposicion de Luperox® 231 y la fig. 4b es un esquema de la ruta de
descomposicion de las impurezas monoméricas mono y difuncionales en el TMPTA de calidad comercial. En este
esquema, las lineas discontinuas son escisiones.

A partir del analisis con CG-EM del humo producido, los productos de reaccién son trimetilciclohexano y alcohol t-
butilico. Los productos de reaccion de la descomposicidn monomérica no se observan en el humo, pero pueden afectar
a sus propiedades de absorcion en el infrarrojo.

Pérdida de masa de muestra total durante la produccién de humo

Se realizaron una serie de pruebas para medir la pérdida de masa del compuesto de generacion de humo de muestra
frente a la cantidad de iniciador usado en el compuesto. Estas pruebas se realizaron para confirmar que la mayor parte
del iniciador se descomponia y se confirmé esta expectativa. Para las concentraciones de iniciador mas altas y para
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un espesor de muestra fino (< 1/8"), hubo mas pérdida de masa que tan solo el propio iniciador. La importancia del
espesor de muestra se analiza adicionalmente a continuacion.

También se realizaron una serie de pruebas para determinar la pérdida de masa en un intervalo de concentracién de
iniciador mas amplio, y la concentracién de iniciador se varié desde 1 pph a 30 pph. El contenido de silice pirégena
(agente de espesamiento) se mantuvo constante a 10 pph. EI mondémero de TMPTA de partida fue de 2 gramos y la
masa del iniciador se varié desde 0,02 a 0,60 gramos. Se realizaron dos o tres muestras para cada composicion de
mezcla. Los resultados de estas pruebas se presentan en la tabla 2 a continuacion.

Tabla 2. Pérdida de masa en porcentaje de mezclas de monémero-iniciador-carga frente a la concentracion
de iniciador inicial.

Concentracion de iniciador [partes por cien]
1 5 10 20 30

Pérdida de masa en porcentaje

(nimero de musstas) 0,5-1(2) 4,0-5,2 (3) 9,8-13,4 (3) 22-32 (3) 33-49 (2)

Como puede se puede observar a partir de la tabla 2, desde aproximadamente 1 a 5 pph de iniciador, la pérdida de
masa fue aproximadamente proporcional a la cantidad de iniciador afiadido. A concentraciones de iniciador mas altas
(mas de 10 pph), la pérdida de masa total fue mas que la masa de iniciador. Se considera que la pérdida de masa
adicional, que da como resultado mas humo, se debe a la descomposiciéon de las "impurezas" monofuncionales y
difuncionales que estan presentes en el TMPTA de calidad comercial. La pérdida de masa adicional se pudo deber a
una descomposicién del propio TMPTA trifuncional, pero esto se considera poco probable.

La fig. 5 ilustra los resultados de una serie adicional de pruebas realizadas con concentraciones que se aproximan a
50 pph. Adviértase que no esta claro si la tasa de pérdida de masa disminuye en el punto de 50 pph (50 %). Esto
indica que es deseable realizar pruebas adicionales con concentraciones de iniciador de mas de 50 pph.

Se midié la temperatura interna de muestras de 5 gramos del compuesto mixto a fin de comprender mejor las
caracteristicas no incendiarias y de seguridad de la reaccion de polimerizacion frontal. En concentraciones de iniciador
de menos de 5 pph, la temperatura interna de la muestra fue de 100-200 °C. A concentraciones de iniciador desde
aproximadamente 15 a 30 pph, la temperatura interna se incrementé a 300-350 °C. Esta temperatura es
probablemente suficiente para dar lugar a cierta descomposicién del propio monémero, lo que puede estar asistido
por el exceso apreciable de iniciador.

Efecto del espesor y la geometria de la capa de muestra sobre la produccién de humo

Se realizaron una serie de pruebas para determinar el efecto de la proporcién entre dimensiones (anchura frente a
longitud a alturas fijadas) de la muestra frente a la cantidad de humo producido. Estas pruebas se realizaron en tres
escenarios de pruebas/funcionamiento, 1) iniciacion frontal y posterior de la reaccion, 2) muestras cilindricas de
proporciones entre dimensiones variables, iniciadas desde la superficie "libre" superior, y 3) muestras rectangulares
de proporciones entre dimensiones variables. Las geometrias de prueba 1) y 2) se realizaron en la camara de prueba
de un pied y la tercera serie de pruebas se realizd en la camara de 50 pies® . El compuesto que producia humo de
muestra fue Luperox® 231 de 10 pph y carga de silice pirégena de 10 pph.

Pruebas de reaccion frontal frente a posterior

Las figs. 6a-6¢ ilustran las pruebas realizadas para analizar la iniciacion de una reaccion productora de humo para
medir la cantidad de humo producido cuando la reaccion se inicié desde la porcidn de expansion frontal de una muestra
contenida en un frasco de vidrio. En la fig. 6a, la muestra 600 esta dispuesta préxima a un extremo frontal abierto 601
de un frasco de vidrio 602. En la fig. 6b, la muestra 600 se acaba de encender. La fig. 6¢ es una vista mas amplia de
la muestra 600 después de que el humo se haya expandido. El humo estaba cerca de flotar neutralmente y llend la
camara de prueba en una cantidad esperada, dado el tamafo de la muestra.

Las figs. 7a-6¢ ilustran las pruebas realizadas para analizar la iniciacion de una reaccién productora de humo para
medir la cantidad de humo producido cuando la reaccion se inicia desde una muestra dispuesta en la porcion
constrefiida posterior de un frasco de vidrio. En la fig. 7a, las muestras 700 se disponen proximas al extremo posterior
701 de un frasco de vidrio 702. En esta serie de pruebas, como se muestra en las figs. 7b y 7c, cualquier vapor de
humo caliente tiene que viajar a través de la porcion sin reaccionar de la muestra antes de alcanzar el extremo abierto
703 del frasco 702. El humo resultante fue mas denso que el aire circundante y tendia a descender a la parte inferior
de la camara de prueba. En ambas pruebas ilustradas en las figs. 6 y 7, la reaccion de polimerizacion frontal se
desarrollé hasta su complejacion.
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Pruebas de muestras cilindricas de proporciones entre dimensiones variables

La segunda serie de ensayos sometié a prueba un volumen constante de material en tres formas cilindricas con
orificios de diferentes proporciones entre dimensiones, 2:1, 1:1, 1:3 y 1:5, como se ilustra en la fig. 8. Los orificios de
los cilindros se generaron taladrando orificios en un disco de Delrin. Se us6 una jeringa para colocar las muestras en
los orificios. Estas pruebas mostraron que la muestra de proporcién entre dimensiones 2:1 tenia la mayor produccion
de humo; las pruebas de proporciones entre dimensiones 1:3 y 1:5 produjeron una cantidad de humo menor. La prueba
de proporcién entre dimensiones 2:1 produjo una cantidad de humo tipica. Los resultados de la prueba se notifican en
la tabla 3 a continuacién. En cada una de estas pruebas, la reaccion se inicié en la parte superior de la muestra con
la parte inferior y los lados cerrados. La conclusion de estas pruebas es que es deseable una baja proporcion entre
dimensiones de altura con respecto a diametro.

Tabla 3. Transmitancia éptica del humo producido para diversas muestras cilindricas de proporciones entre
dimensiones

Proporglon entre dimensiones de muestra Diametro de muestra [pulgadas] Transmitancia optica [1/10]
[diametro con respecto a altura]
2:1 1 0.20
1:1 5/8 0,8
1:3 1/2 0,97
1:5 1/4 1,0-ninguna pérdida de sefal

Pruebas de muestras rectangulares de proporciones entre dimensiones variables

La fig. 9 es una fotografia de una configuracion de prueba de la serie final de pruebas que se realizaron con muestras
de 10 gramos (20 pph de iniciador, 10 pph de silice) espaciada en una seccion de madera 900. Los carriles guia de
madera de espesor seleccionado 901 se espaciaron entre si aproximadamente en una pulgada, los carriles guia se
variaron desde 3/16 pulgadas de altura, de 4" de altura hasta 2" de altura, y la muestra 902 (mostrada después de la
reaccion) se espacié mas o menos de 1,5 a 4 pulgadas de largo entre los carriles guia. Adviértase que, en la fig. 9, la
madera no muestra signos de combustion y a pesar del hecho de que se ha usado para varias docenas de pruebas.
Los valores de la densidad 6ptica medida se dan en la tabla 4 a continuacion. Estos resultados confirman que el
espesor de la capa desempefia un papel critico en la eficacia del humo producido.

Tabla 4. Mediciones de transmitancia optica frente a la proporcion entre dimensiones y el espesor de
muestra para muestras de masa fijada.

Proporcion entre dimensiones de .
Espesor de muestra Longitud de muestra . o
muestra [altura con respecto a Transmitancia 6ptica [I/lo]
. [pulgadas] [pulgadas]
longitud]

1:20 3/16 ~4 0,10

1:12 1/4 ~3 0,25
13 1/2 ~15 0,98-ningun§ pérdida de

sefial

Prueba con mondmeros e iniciadores distintos de TMPTA y Luperox® 231

Se realizaron una serie de pruebas con TMPTA e iniciadores distintos de Luperox® 231 y pruebas de mondémeros
distintos de TMPTA para confirmar que la produccion de humo se debi6 a la descomposicion de Luperox® 231 y para
confirmar la eficacia del TMPTA como mondmero. Estas pruebas solo se realizaron para obtener la evaluacion de la
produccién de humo cualitativa, en lugar de cuantitativa. La composicion de mezcla era de 10 pph de iniciador y 10 pph
de silice pir6gena. La tabla 5 muestra los resultados de estas pruebas.
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Tabla 5. Combinaciones de monémero-iniciador sometidas a prueba frente a su capacidad cualitativa de
produccién de humo.

Iniciadores
Mondmeros Luperox® 231 peroxibenzoato de t-butilo
TMPTA (triacrilato de trimetilolpropano) Buen humo-muestra de control Similar al control
TMPTA + ftalato de dibutilo Buen o mejor humo-el humo|Ninguna prueba
desciende
PETA (triacrilato de pentaeritritol) Humo pobre Humo pobre
DTMPTA (triacrilato de di(trimetilolpropano) Humo pobre o ninguno Ningun humo

Los resultados en esta tabla acentdan el hecho de que la combinacién de iniciador/monémero Luperox® 231/TMPTA
es bastante unica en su capacidad para producir grandes volumenes de humo. El iniciador de peroxibenzoato de t-
butilo si produjo una buena calidad de humo. Sin embargo, uno de sus productos de reaccion es acido benzoico. De
esta manera, un humo a partir de este iniciador tiene una toxicidad mucho mas alta que los metilciclohexanos de
Luperox® 231. La mezcla de TMPTA + ftalato de dibutilo produjo una buena calidad de humo, aunque desciende.

Firmas dpticas visibles

La fig. 10 ilustra el espectro de absorcion en el visible del humo producido a partir de la reaccion con TMPTA-Luperox
231 desde el comienzo de la reaccion hasta aproximadamente 20 minutos después de que se muestra. Los datos se
tomaron usando la camara de un pie® que se conect6 al espectrémetro Ocean Optics a través de puertos de flujo
instalados en la parte trasera de la cdmara. Esta figura muestra que el humo producido tiene una absorcién uniforme
a lo largo del espectro visible (completo) desde 300-1000 nm. De esta manera, dispersa uniformemente todas las
longitudes de onda en el visible. También se puede observar en la figura que el humo tiene una persistencia de al
menos 5 minutos. A partir de estos datos y a partir de otras pruebas, esto indica que los tamafos de particula estan
en un intervalo en el que no hay una sedimentacion rapida de las particulas o goticulas.

Firmas opticas infrarrojas

La fig. 11 ilustra el espectro de absorcion en el infrarrojo del humo producido a partir de la reaccion con TMPTA-
Luperox 231 desde el comienzo de la reaccion hasta aproximadamente 9 minutos después de la reaccion. Los datos
se tomaron usando la camara de 1 pie® que se conect6 al sistema Nexus 470 FTIR a través de puertos de flujo
instalados en la parte trasera de la camara. La cubeta de infrarrojo tiene ventanas de KBr. El espectro infrarrojo tiene
picos unicos asociados con el trimetilciclohexano, el alcohol t-butilico y la acetona producidos en la reaccion. El pico
en el infrarrojo a partir de un cuerpo humano se centra en alrededor de 10 uym; lo que indica que la version actual de
este humo no es un oscurecedor en el rango infrarrojo para los seres humanos. Los picos de absorcién a
aproximadamente 6, 7 y 8 um indican que el humo tiene propiedades oscurecedoras para los cuerpos a 225, 150 y
100 °C. No se hicieron esfuerzos durante la investigacion de fase | para modificar los productos de reaccién y hacer
que el humo oculte a seres humanos.

Toxicidad de los productos de descomposicion

La toxicidad de los productos de descomposicion se ha analizado a partir de los datos de la FDSM que estan
disponibles para los productos de descomposicién del iniciador: trimetilciclohexano, alcohol terc-butilico y acetona.
Los valores para los productos de descomposicién conocidos de nuestra formulacién y las granadas de inventario
actuales se dan en la tabla 6 a continuacion. Aunque se debe evitar una exposicion excesiva a acetona y alcohol terc-
butilico, estos compuestos son el componente primordial de muchos productos domésticos, como quitaesmaltes para
ufias. La tabla 6 a continuacién muestra que los productos de descomposicién de la formulaciéon productora de humo
divulgada en el presente documento son sustancialmente menos téxicos o reactivos que los compuestos usados
actualmente. (El hexacloroetano y el acido fosférico se incluyen como materiales de referencia).
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Tabla 6. Datos de toxicidad y exposicion en el lugar de trabajo para productos de descomposiciéon de
Luperox® 231.

Limite de exposicién

DL50 [mg/kg] [(mg/kg)/tiempo-horas]

notas

Efecto croénico en seres humanos: toxico

trimetilciclohexanos Ningun dato  |Ningun dato TWA 2000 mg/m?
en los pulmones

Efecto cronico en seres humanos: toxico

metilciclohexano 2.250-oral 7613 vapor-4 horas
en los pulmones
alcohol terc-butilico 2.743-oral 10.000 vapor-4 horas puede provocar dafios en el aparato
reproductor
acetona 3000-oral 44.000 vapor-4 horas puede provocar dafios en el SNC
Ningun dato, pero irritante de las|Carcindgeno en animales confirmado,
hexacloroetano (M8 HC) 4.900-oral vias respiratorias conocido TWA-muy tdxico para la vida acuatica, de larga
10 mg/m3 duracion
Acido tereftalico (M83 TA)[3200 TWA-10 mg/m? Toxicidad ~cronica  para  sistemas

multiorganicos

acido fosforico 1550-oral 850 vapor-1 hora TLV-1 mg/m3

DL50 = Mediana de dosis letal
TWA = Promedio ponderado en el tiempo
TLV = Valor limite umbral

Se han planteado preguntas sobre si afiadir oxidantes a la mezcla aceleraria la reaccién y haria el humo mas rapido.
La composicion no es incendiaria y la adicion de oxidantes (inorganicos) a la mezcla puede provocar el comienzo de
un incendio, lo que seria indeseable. Por lo tanto, la composicion evita los oxidantes inorganicos. El humo en la
composicion se produce a partir de la descomposicion del iniciador en la composicion, que se puede considerar como
un/el oxidante. La composicion difiere de las formulaciones actualmente conocidas en que es este "oxidante" el que
genera el humo. La adicién de un oxidante inorganico probablemente provocaria que la produccién de humo
disminuyera.

La produccion de humo deseada requiere aproximadamente 0,020 gramos de material por pie cubico de volumen
oscurecido cuando se ve a través de una pantalla de humo de 10 m de espesor. Para una pantalla de humo de 5 m
de espesor, se requieren 0,04 gramos/pie cubico de material El factor oscurecedor es constante a lo largo del espectro
visible y tiene absorcién en el infrarrojo en intervalos de longitudes de onda especificos. Suponiendo una eficacia de
reaccion ideal y completa, para un volumen oscurecido de 300 m3 (3 m x 10 m x 10 m o 10.600 pie®), se planea que
se requieren aproximadamente 200 cm?® de material, lo que representa un dispositivo de aproximadamente 4 pulgadas
de altura y 2 pulgadas de didametro; sin revestimiento, espoleta o fuente de encendido. El analisis del mecanismo de
produccién de humo indica un fuerte potencial de que se pueda producir un humo con 0,010-0,015 gramos de material
por pie cubico de cobertura requerida. Los requisitos de revestimiento y espoleta dan como resultado un tamafo de
dispositivo final de generalmente 5 pulgadas de alto y aproximadamente 3 pulgadas de diametro; que representa los
dispositivos actualmente en el inventario.

Es poco probable que la concentracion de oxigeno local tenga algun efecto sobre la cantidad de humo producido.
Basandose en el mecanismo de descomposicion de Luperox® 231, no se requiere oxigeno. Actualmente no se sabe
si la pérdida de masa extra de los mondmeros mono o difuncionales requiere oxigeno o no.

La fig. 12 representa un modo de realizacion de un dispositivo que genera humo 1100 que usa el compuesto divulgado
en el presente documento. En esta "disposicion de discos apilados"”, el compuesto que genera humo (no mostrado) se
aplica a los discos 1101, 1102, 1103, 1104 y 1105 apilados uno sobre otro. Aunque se muestran cinco (5) discos 1101-
1105 en la fig. 11, este nimero de discos se ilustra con propoésitos explicativos; un dispositivo que genera humo 1100
puede comprender de 10-30 discos apilados, 0 mas o menos, segun se desee.

En este modo de realizacion, cada disco 1101-1105 esta formado de fibra no tejida, tal como una fibra de plastico
similar a los estropajos Scotch Brite® o un estropajo Brillo® de plastico o fibra de vidrio. Los discos 1101-1105 también
pueden estar formados de otros materiales con una alta area superficial para maximizar la exposicion de la
composicion al oxigeno durante la reaccion productora de humo.

Un cable de encendido 1106 se extiende a través de las aberturas 1107 en los discos 1101-1105 para iniciar la
reaccion. En otros modos de realizacion, el cable de encendido 1106 puede estar "tejido" en la fibra que comprende
el disco.
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Los cables 1108, 1109, 1110 y 1111 se extienden entre discos adyacentes. A este respecto, el cable 1108 se extiende
entre el disco 1101 y el disco 1102; el cable 1109 se extiende entre el disco 1102 y el disco 1103; el cable 1110 se
extiende entre el disco 1103 y el disco 1104; el cable 1111 se extiende entre el disco 1104 y el disco 1105.

En algunos modos de realizacion, los aislantes (no mostrados) se disponen entre discos adyacentes para aislar cada
disco de los restantes discos, para prevenir que los discos se adhieran entre si.

La fig. 13 representa un modo de realizacion de un dispositivo productor de humo que comprende un sustrato 1300
formado a partir de una unica lamina de material, enrollada en forma de espiral, como se muestra. El sustrato 1300
puede estar formado de los materiales analizados anteriormente con respecto a la fig. 12. Una linea de encendido
1301 se extiende a través del sustrato 1300.

La fig. 14 representa una disposicion de "espirales apiladas" en la que una pluralidad de sustratos en espiral 1400
como los analizados anteriormente con respecto a la fig. 13 se apilan uno sobre otro. Cada sustrato comprende una
linea de encendido 1401.

Las figs. 15a, 15b y 15¢c representan un modo de realizacién de un dispositivo productor de humo en el que una
pluralidad de pétalos cilindricos 150, 151 y 152 encajados dentro de un recipiente cilindrico 153 que esta articulado
en un lado por medio de una articulacion 154. Las figs. 15a y 15b representan el recipiente 153 antes de que se inicie
el encendido productor de humo y la fig. 15¢ representa el recipiente 153 después de que ha empezado el encendido.
Aunque se representan tres pétalos 150, 151 y 152 en el modo de realizacion ilustrado, se emplean mas o menos
pétalos en otros modos de realizacién.

La secuencia de encendido provoca que el recipiente 153 se divida de modo que se abra a lo largo de una linea de
articulacién 155 del recipiente 153. Los pétalos dispuestos concéntricamente 150, 151 y 152 se encienden y dividen a
lo largo de un lado, de modo que se "abren" como una flor durante su florecimiento. Cada uno de los pétalos 150, 151
y 152 puede estar formado de los materiales analizados con respecto a la fig. 12 anterior.
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REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento de generacion de humo a baja temperatura adecuado para su uso como oscurecedor en el rango
visible, comprendiendo el procedimiento iniciar una reaccién de polimerizacién frontal calentando una composicién
que comprende un compuesto monomérico que es triacrilato de trimetilolpropano (TMPTA) y que se polimeriza
exotérmicamente tras la iniciaciéon con un compuesto iniciador y un compuesto iniciador que inicia la polimerizacién
del compuesto monomérico presente a una concentracion en masa que es un 5 % o mas de la concentracion en masa
del compuesto monomérico, en el que la polimerizaciéon del compuesto monomérico es exotérmica, en el que la
concentracion del compuesto iniciador es un 5 % o mas de la concentracion del compuesto monomérico, y en el que
el humo comprende principalmente productos de descomposicion térmica del compuesto iniciador; en el que el
compuesto iniciador es peroxibenzoato de t-butilo.

2. El procedimiento de la reivindicacion 1, en el que la combinacién de mondmero-iniciador no se autoinicia ni
autopolimeriza.

3. El procedimiento de la reivindicacion 1, en el que la reaccidon es automantenida una vez que se ha iniciado la
reaccion.

4. El procedimiento de la reivindicacion 1, que comprende calentar la composicion haciendo pasar una corriente
eléctrica a través de un cable conductor en contacto con la composicion.

5. El procedimiento de la reivindicacion 1, que comprende calentar la composicién haciendo pasar una corriente
eléctrica a través de un cable de niquel-cromo en contacto con la composicién.

6. El procedimiento de la reivindicacién 1, en el que la proporcién masa/masa del compuesto iniciador con respecto al
compuesto monomérico es aproximadamente 1:1-20:1.

7. El procedimiento de la reivindicacion 1, en el que la composicion comprende un agente de carga.
8. El procedimiento de la reivindicacion 1, en el que la composicion comprende un agente opaco al infrarrojo.

9. El procedimiento de la reivindicacion 1, en el que la composicion esta en una forma no fluida que tiene una primera
dimensién y una segunda dimension, y la proporcidn de la primera dimension con respecto a la segunda dimension
es menos de 1.

10. El procedimiento de la reivindicacion 1, en el que la composicion no contiene una cantidad significativa de un
oxidante inorganico.

11. El procedimiento de la reivindicacién 1, en el que la composicién comprende adicionalmente ftalato de dibutilo.
12. El procedimiento de la reivindicacion 1, en el que la composicion comprende adicionalmente silice pirdgena.

13. Una composicion para la generacion a baja temperatura de humo adecuado para su uso como oscurecedor en el
rango visible, comprendiendo la composicion;

(a) un compuesto monomérico que es triacrilato de trimetilolpropano (TMPTA) y que se polimeriza exotérmicamente
tras la iniciacién con un compuesto iniciador; y

(b) un compuesto iniciador que inicia la polimerizaciéon del compuesto monomérico presente a una concentracion en
masa que es al menos un cinco por ciento (5 %) de la concentracién en masa del compuesto monomérico; en el que
se genera humo a partir de productos de descomposicion del compuesto iniciador; en el que el compuesto iniciador
es peroxibenzoato de terc-butilo.

14. Un generador de humo a baja temperatura que comprende:

(a) un miembro de soporte que tiene una longitud y una anchura;

(b) la composicion de generaciéon de humo de la reivindicacion 13 soportada por el miembro de soporte;
(c) un cable de encendido en contacto con la composicion; y

(d) una fuente de corriente eléctrica conectada al cable de encendido.

15. Un procedimiento de generacién de humo a baja temperatura adecuado para su uso como oscurecedor en el rango
visible, comprendiendo el procedimiento iniciar una reaccién de polimerizacién frontal calentando una composicién
que comprende un compuesto monomeérico que es triacrilato de trimetilolpropano (TMPTA) que se polimeriza
exotérmicamente tras la iniciacién con un compuesto iniciador y un compuesto iniciador que inicia la polimerizacién
del compuesto monomérico presente a una concentracion en masa que es un 5 % o mas de la concentracién en masa
del compuesto monomérico, en el que la polimerizacion del compuesto monomérico es exotérmica, en el que la
concentracion del compuesto iniciador es un 5 % o mas de la concentracion del compuesto monomeérico, y en el que
el humo comprende principalmente productos de descomposicion térmica del compuesto iniciador; en el que el
compuesto iniciador es 1,1-bis(terc-butilperoxi)-3,3,5-trimetilciclohexano (Luperox 231).
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Fig. 2f
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——#@—— 0,1 g por pie cibico frente a Comp A

— -4 - — 0,1 g por pie cibico frente a Comp B

~~-~ 0,15 g por pie cubico frente a Comp A
== - --- - -- 0,15 g por pie cibico frente a Comp B

----- -¥------ 0,2 g por pie cubico frente a Comp A

-- - & - -- 0,2 g por pie cubico frente a Comp B

'''' &------ 0,3 g por pie cabico frente a Comp A

—- - - -~ 0,3 g por pie cubico frente a Comp B

(=]
~

Absorcion [I/1]

Tiempo [minutos]
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