MEMORIA DESOCRI

PTIVA

para una patente de invencidén por veinte afios por "PROCEDIMIENTOS
PERFECCIONADOS PARA LA FABRICACION DE NITROGELULOSA" (onaité gl
po, olase 40) a favor de D. Ernest Tschudin, y The Hone Hugh

Fletocher Moulton, residenﬁes"en Reihaoh, near Bésle, Switzerland,
§ 11 Kings Bench Walk, Temple, London, (Inglaterra), respectivas

mentes

El presente infento 8e refiere a procedimientos perfeccios
nados para la fabricacién de nitrocelulosa.

En 108 procedimientos méds oomummente seguidos, la celuloaa
empleada para la nitratacidn se halla en forma de finas fibras
como las hilazas de algoddén o ya en polvos finos. Si se emplean
hilazas, resultan voluminosas y requieren un considerable peso de
dcido en proporeidén al peso de aquellas para nitratarlas eficaze
mente; son ademds dificiles de secar y generalmente requieren su
reduccidén a la forma pulverulenta a los fines de la estabilizacién,
resultando el polvo de forma voluminosa. Tratdndose de polvos fiw
nos son también dificiles de secar y manipular, ¥y en alguns de las
formas propuestas el procedimiento de reducir la celulosa a polvo
deja a este en una forma en la que resulta dificil si no imposible

su nitratacidn directas

Conforme a la forma preferida de este invento, se prepara

la celulosa como 86 describird luego en pfldoras relativamente

densas de tamafio tal que puedan ser ficilmente manipuladas y
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secadas y de tal naturaleza que puedan nitratarse fdcilmente y sean
susceptibles de conservar su forma a través de la nitratacién y
operaciones subsigulentes y ser eficazmente estabilizadas en dicha

forma.
El material en bruto empleado es de preferencia la celulosa

de madera y las p{ldoras pueden ser producidas por una agitacidn
largo tiempo continuada de la pulpa de madera en agua en un descor-
tezador o aparato similar, prolongando la operacidén hasta que la
longitud de la fibra queds sustancialmente reducida, o sea tratinw
dola por espacio de unas tres horase El 1limo o muoflago asf obteniw
do es librado en parte del agua, por ejemplo, estirdndolo en un cim
lindro o dispositivo andlogo y ddndole la forma de tiras despuds de
lo oual se hila a modo de cordoncillos, en cuya forma puede ser
convenientemente reducido a pildoras. De ordinario empleamos pildo-
ras aproximadamente de 0«5 a 1 mme. de grueso y 0¢5 a 1 om de largo.

La duracién del tratamiento mecdnico es de importancia, pues=
to que 81 éste se usa por un tiempo demasiado corto, no ge alcanzan
las debidas condiciones, mientras que si se le prolonga demasiado
tiempo, aparece la tendencia a formarse un producto, probsblemente
hidro~celulosa, que estorba las reasocionesa propiamente dichas. E1
tiempo variard segin la forma particular de la pulpa de madera eme
Pleada y la mejor prueba consiste en someter una muestra a la nie
tratacién y ver si se nitrifioa fdcilmente y comserva su propia
forma; pero nosotros hemos descubierto que la siguiente prueba re-
vela de ordinario el periodo éptimo de tratamientos

La muestra de celulosa se coloca en el aparato, por ejemplo,
en un descortezador y se pone éste en marcha para producir una ul=
pa uniformemente distribuida. Se saocan luego cien centimetros odbiw
coa de esta pulpa 1fquida y se para el funcionamiento del descorte=
zador. Se colocan luego esos cien centimetros ocdbicos en un oilinw

dro de oristal que se rellena de agua hasta la sefial gque marque el
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1itro. Se sacude luego el cilindro dejando reposar su contenido
por espacio de dos horas, midiéndose luego el volumen de la masa
depositada. |

Se vualve & hacer fﬁncionar 8l descortezador y se para la
operacidn a intervalos, sacéndose y probdndose muestras del modo
deseritos Se observardé que despuds de gsentarse o depositarse los
contenidos de las sucesivas muesStras ocupan volumenes dada vez més
pequefios, alcanfandose el éptimo resultado cuando se obtiene una
muestra en la gue el volumen finagl viene a ser una mitad aproximaw
da de la del caso de la primera mues8tra tomada antes del tratamien-
tos Se anota entonces el tiempo total que el descortezador hayas es=
tado funcionando y se somete la masa a un tratamiento de igual duw-
racidén. '

Estas pildoras en un estado de desecacidn al aire son luego
nitratadas preferentemente en un nitratador por la fuerza centri-
fuga y mediante una mezcla de los 4cidos nitrico y sulfdrico, si
bien las proporciones ampleadas difieren esencialmente de las que
g8e hace uso de ordinariop Por ejemplo, parsa obtener una alta ni-
tratacién puede amplearse una mezola de 81 % de doido nitrico, 164
de 4oido sulfdrico y 3 % de agua, siendo. estas partes las del pesos
Esto produce normalmente un cuerpo nitratado que contiene 13.2 %
de nitrdgenos

Con la celulosa en forma de pildoras y la mezcla descrita
de los dcidos se requiere mucha menor cantidad de estos que ocon
los métodos conooidos, 8iendo suficiente un kilogramo de los doiw
dos mezclados para nitratar de 100 a 130 gramos de pildoras.

Para nitrataciones més bajas se aumenta la cantidad de agua-
También puede sumentarse la relativa proporcidén entre el dcido sule
firico y el nfitrico, pero esto tiende a hacer més lenta la nitrata
cidén, y si se prolonga demasiado tiempo a producir el apergamina..
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Como alternativa para el empleo de una mezcla doida muy’
rica en dcido nitrico tal eomo la que se ha descrito anteriormen-
te, hemos observado que por la primera'nitratacién con una mezacla
aproximademente de 60#% de dcido nitrico, 20 % de dcido sulfdrico
y 20 ¢ de agua, extrayendo luego este 40ido por ejemplo oon un
aparaﬁo centrifugo y agregando una mezcla aproximada de 25 % de
do1do nitrico, 66 % de doido sulfiirico y 9 % de agua se obtiene una
nitratacién muy alta, disminuyendo la pérdida de dcido nitrico.

La nitratacién se lleva a cabo en una media hora aproximedas
mente siendo luego d. material libertado del dcido, preferentemente
por medio de una mdquina centrifuga, lo ocual puede realizaise eon
gran facilidad por efecto de la forma densa del mateiials Se lavan
luego las pildoras en agua corriente y se estabilizan mediante coc=

016110
El tratamiento subsiguiente varfa, conforme al uso o aplis

caciones gue haya de tener la nitrocelulosas

Un método alternativo para fommar las pildoras es el 8iw
guiente:

Celulosa de madera, preferentemente blanqueada, se agita oon
un 70 % de agua, y se trata luego con un 10 a2 un 20 % aproximado
de sosa cdustica calculados con arreglo al peso de la celulosas
Al cabo de media hora se agregs de un 5 a un 15 % de bisulfito de
carbono y se deja reposar la mezcla por espacio de una hora. Debe
tenerse cuidado de no prolongar demasiado la gelatinizacidn, de lo
contrario, se impediri la nitrataciénes Con cantidades mds bajas de
reactivos quimicos se produce un cuerpo menos denso pero mis fa-
cilmente nitrificables Si en lugar de agitar se emplea'un aparato’
moledor puede reducirse aidn mds en algunos casos la cantidad de
los cuerpos quimicos empleadoss

Resulta, pues, la formacidén de una pasta ligeramente gelaw

tinosa que puede ser prensada dias y dias en tiras continuas, que




ge cortardn luego a las longitudes deseadas, o bien empBando una

pequefia cantidad de sosa puede exsudarse la pasta en forma de pe=
quefias pildoras que no necesitan ser cortadas. Un didmetro conve-
niente para las pildoras es de uno a dos milimetros, debiendo ser
cortadas en longituies aproximadas de un centimetro, pero en algu-
nos casos puede adoptarse una divisién mds fina o mds gruesa.

Una alternativa del dltimo método para formar las pildoras
consiste en tratar la maders de celulosa con un 1 % aproximado de
sosa cdustica y agregar de 5 a 10 % de limo o mucilago de celulosa
{limo Sichel) prensandio luego del modo desaorito.
| Bste 1imo de celulosa consiste en pulpa de madera pds com-
pletamente viscoso y obtenido por ejemplo moliéndolo y tratdndolo
con un 20 % de sosa cdustioa y un 15 % de bisulfito de carbono cal-
oulado por el peso de la pulpa de madera en unién de una cantidad
conveniente de agua, reduciéndolo asfi a 1limo.

Estas tiras o pildoras se sumergen luego en una solucién
endurecedora, por ejemplo, un 4cido o uns sal dcida y después de
obtenerse el grado requerido de dureza se lava y se seca el matew-

rial.
En algunos casos existe una tendencia o una contraccidn

demasiado grande, la cual puede prevenirse sumergiendo el material
antes de secarlo, en un bafio de glicerina. Esta puede recubrirse
por cualquier método apropiado, o si han de fabricarse explosivos
que contengan nitroglicerina, puede nitrificarse la mezocla direce
tamente .

En lugar de dividir la ocelulosa preparada o tratada como
ge ha dicho anteriormente en p{ldoras antes de la nitratacidn, se
puede también nitrificar en forma de tiras que pueden ser poste-
riormente divididas en pildoras, 8i bien consideramos preferible

en general el método primeramente descrito, puesto que las pildoras

ge embalan mejor y més unidas y se manipulan y secan fdiocilmente.




Como una alternativa ulterior puede prensarse la celulosa prepas

rada o prensada como antes se ha dicho en hojas y nitrifiecar 48~
tas luego y dividirlas finalmente eh tiras o p{ldoras, segin se
desde en cada ca80.

Este procedimiento es aplicable tanto a 1la produccidn de
la nitrowsceluloss para explosivos como para cualesquiera otros
ugos industriales.

Bsta solicitud se acoge a 10s beneficios del artfculo 16
de la vigente ILey de Propiedad Industrial por corresponder a la
presentada en Inglaterra bajo el N2 17.465 en fecha 16 de Junio
de 1928+ ' |

Se declaran de novedad y de propia invencidn las siguientes

Reivindicaocoilones

33+ 1+ 3t + 3 —

le~ Un procedimiento para la preparacién de nitrocelulosa,
caracterizado por el hecho de prepararse o tratarse la celulosa
del modo anteriormente descrito para formar p{ldoras relativamen
te gruesas de tamafio y naturaleza tales que puedan ser fécilﬁente
manipuladas y eficazmente nitrifioadas.

2+~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, caracterizado
por el empleo & los fines de la nitratacién de una mezola de doi-
dos, en la oual la proporcidén del doido nitrico excede considerae~
blemente al del dcido sulfirico.

34 Procedimiento segin las reivindicaciones 1 o 2, caraG=
terizado por el empleo & lo8 fines de la nitratacién de una mezcla
de 5 partes de fcido nitrico por una de dcido sulfirico, aproxima=

damente «
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4+~ En el procedimiento segin las reivindicaciones 1 o 2,
la nitratacién con una mezcla que contenga aproximadamente 60 % de
doido nitrico, 20 % de dcido sulfirico y 20 % de agua, la desecaw
oidn de este 4cido y la continuacidn del proceso de la nitratacidn
con uwna mezola dcida, tal como la gue de ordinario se emplea para
aquellas

Hew Procedimiento para preparar material a los fines desoris
tos en la reivindicacién 1, caracterizado por el hecho de formarse
las pildoras por una prolongada desintegracidn de la pulpa de made-
ra o0 material similar en el agua como s8e ha dicho anteriormente,
con 0 sin la adicién de 4cidos suaves o dlcalis, vertiendo el pro=-
ducto resultante en un cilindro o dispositivo andlogo, libertdndow
le parcialmente del agua e hilando luego tiras del tal producto en

forma semejante al hilo del gue pueden cortarse posteriormente las

| pildoras.

6em Procedimiento parse prepsrar material a los fines descri-
tos en la reivindicacién 1, caracterizado por la formacidn de las
pildoras por el tratamiento de 1la celulosa de madera o suatancia
andloga con lejia de sosa y bisulfito de carbono, formando la pasta
gelatinoss en tiras o pildoras que se sumergen en una solucidén en-
durecedora y donde son formadas estas tiras cortdndolas en pildo=
ras antes o después del endurecimiento.

7e= Como variante del procedimiento reivindicado en ellpun-
to anterior el tratamiento de la celulosa de madera con una peguefia
cantidad, por e jemplo de 1 % de sosa cdustica, y agregando luego
limo de celulosae

8;- Procedimiento segin las reivindicaciones 6 o 7, caractew
rizado por el empleo de glicerina para prevenir un endurecimiento

inconveniente del producto.

9e= Procedimiento segin cada una de las anteriores reivinw
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dicaciones, caracterizado por el hecho de gue las operaciones pos=
teriores a la nitratacidén, por ejemplo, la estabilizacidn, se de-
sarrollan mientras el producto conserva ain la forma de pfldoras.

10+~ Procedimiento conforme a cada una de las reivindicacio=
nes anteriorea, en el cual las pildoras nitrificadas son gelatini-
zadas y dispuestas para su uso en sus formas originsales.

1l.~ Procedimiento segin cada una de las reivindicaciones
anteriores, pero con la variacidn de realizar la nitratacidn, y si
Se desesa, las operaciones subsiguientes, con la sustancia en forma
de tiras que deben ser cortadas en pildoras después de la nitratae

Oiéno
12« Procedimiento segin cada una de las anteriores reivin-

dicaciones, pero con 1la modificacidén de realizarse la nitratacidn
¥ 81 se desea las otras operaciones con la sustancia en forma de
hojas, que deben ser cortadas en tiras o pildoras despuds de la
nitratacidn.

13+~ Nitro~celulosa preparada conforme a cada una de las an-
teriores reivindicaciones.

La patente cuyo privilegio de invencidén se solicita por
veinte éﬁoa pars BEspafla y sus dominios deberd reéaer por "PROCEDI=-
MIENTOS PERFECCIONADOS PARA LA FABRICACION DE NITROCELULOéA“ {cuare
fb grupo, olase'40).segﬁn se deacribe y'reiﬁindica en la présente

memoria.
Madrid 13 de Junio 1929,

pp: Ernest Tschudin, y The Hon.

Hugh Fletcher Moulton.

P B




	Bibliographic data
	Description
	Claims



