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Los procedimientos corrientes de fabricacidn de la
nitrocelulosa consisten, en general, en hacer la nitracién
de la celulosa en una mezcla sulfonitrica. Tales procedi-
mientos presentan varios inconvenientes entre los cuales se
pueden citar: 7

-~ la necesidad de estabilizar la nitrocelulossa obte
nida,

- wna cierta degradacidn de la nitrocelulosa respec-
to a2 la celulosa utilizada,

- la imposibilidad prdetica de Gbtener la nitrocelu-

losa con porcentaje de azoe superiores 213,85,

Se ha investigado la manera de superar estos incon-
venientes utilizando varios procedimientos: por ejemplo, la
supresidn del deido sulfirico en el bafio de nitracidn puede
permitir en ciertas condiciones evitar la operacidn de esta-
bilizacidn, Con este objeto, se he aconsejado pues la utili-
zacién del deido nitrico solo o de mezelas de dcido nitrico y
de deido fosférico o de dcido nitrico y de deido acdtico., En
estos dos Ultimos casos, se observa siempre una degradacidn
sensible de la-nitrocelulosa obtenida con relacién a la celu-

losa utilizada; ademds las relaciones de nitracidn R = masa

de mezcla Ge nitraciln
masa ae celulosa

de la utilizecidn del deido nitrico solo, la operacidn es muy

son siempre muy elevadas. En el caso

delicade puesto.que la celulosa se gelatiniza muy rdpidamente
en el dcido nitrico concentrado, formando wna capa protectora
gque perturbs la nitracidn en profundidad,

Para suprimir, entre otros, este ultimo inconvenien-
te, seé hs propuesfo hacer la nitracidn de la celulosa por wne
mezcla deido nitrico-cloruro de metileno en exceso. Pero -

igualmente en este caso, las relaciones de nitracidn R son -
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nuy elevadas (del orden de 100 a 300) y arrastran casi siem-
pre wna gelatinizacidn parcial de la nitrocelulosa.

Adends, en todos estos pfocedimientos, la celulosa
que ha de ser sometida a nitracidn debe presentarse bajo wma
forme dividide, de ahi la necesidad de operaciones previas
tales, la "abertura" del algoddn, ‘

Por eonsiguiente, el presente invento tiene por ob-
jeto un procedimiento mejorado de nitrzcidn de la celulosa -
gue permite suprimir los inconvenientes mencionados mas arri-
ba, .

De conformidad con este procediniento, se impregna
previemente la celulosa que se ha de gometer a la nitracidn
con un solvente alifdtico clorado, y se lo somete a la nitra~
cién por medio de un bafo nitrante compuesto de dcido nitrico
concentrado, de un solvente alifdético clorado y eventualmente
de un deshidratante potente, con una relacién de nitracién de
10 a 50, wn contenido de dcido nitrico en el bafio nitrante in
ferior 0 izual al 50% en peso, y 2 una temperatura de nitra-
cibn de O a 452C; despuds de la nitrzciln se recupera la ni-
trocelulosa obtenida, una vez se haya estabilizado eventual-
nente, |

Como solvente alifatico clorado, se puede utilizar
en particular el cloruro de metileto, el cloroformo, el tetra-
cloruro de carbono y andlogo o una mezcla de estos solventes, E1
solvente preferido es el cloruro de metileno.

Como deshidratente potente, se puede mencionar el

.

anh{idrido fosférico. el anhidrido sulfﬁrico, el oleum, el an-

. hidrido acético y andlogo. E1 deshidratante preferido es el

ada

annidrido fosférico. Ia presencia de wn deshidratante poten-

te en el b=io nitrante es necesaria en el ¢2g0 en que se¢ deses
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obtener wa nitrocelulosa que tenga un porcentaje de azoe Su~

perior al 13,8.

En la etapa de impregnacidn previa de la celulosa,
se utiliza wnz relacidn ponderal solvente de impregnacitn:
celulose de 1/1 a 6/1 gproximadamente. .

El invento presents las sizuientes ventajas milti-
ples:

' - posibilidad de utilizar una relacidn de nitracidn
relativamente peguefla incluida entre 10 y 50,

-~ posibilidad de obtener una nitroceslulosa no degra-
dada, no gelatinizZada y gue posee sensibvlemente la estructura
de la celu;osa inicial y su grado de polimerizacilnm,

~ obtencidn de un producto generzlmente estable di-
rectamente después del lavado, sin traiamiento especial de es-
$abilizacidn,

~ posibilidad de nitrar celulosas de naturaleza y -
origenes muy variados, talss como las “pelusas de algoddn, las
pastas de madera, las celulosas hidrolizadas, las hidrocelu~
losas,

- posibhilidad de nitrar celulosas que se presentan -
bajo formzs distintas de la forma dividida, tales como peludos,
hilos, telas, npapeles, algcdones, copos, mientras se conserva
la forma originsl,

- facilidad cde gjuste del vporesnizje de azoe deseado,
haste sustitucidn completa de los grupos nidrdéxilo de la ce-
1ulosa por grupos de nisrato, mediante unz elsceidn de la re-

lacidn de nitracidn en el intervelo de 10 a2 50 y del conteni-

- do de dcido nitrico en el bafio nitrante en el intervalo de 0

a 50};’

- posibilidad Ge obener una dispsrsidn muy reducida
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del porcentaje de azoe alrededor de la media
Ademds otras ventajas pueden aparecer, tales como la
rapidez de la reaccidn, la seguridad en la fabricacidn, duran
te la puesta en préctica del presente invento.
El procedimiento segin el invento puede ser llevado
a la practica de una manera general como sigue:

IMPREGNACION PREVIA

Esta impregnacidn previa se realiza poniendo en con-
tacto la celulosa bajo cualquier forma y de cualguier natura-
leza que sea con un solvente aliféatico clorado. Se puede rea
lizar por ejemplo de manera discontinua por inmersibn o en
continuo por regado.

Lo impregnacidn puede hacerse fdcilmente en bafio 14~
quido a la temperatura ordinaria. Su durzcidn varia sesin
el tipo de celulosa utilizado y su forma (de 30 sezundos has-
ta varios minutos). Puede hacerse igualmente en fase vapor.

Ia cantidad de solvente alifdtico clorado ha de es-
tar incluido entre 1 y 6 veces la cantidad de la celulosa'que
se trata de nitrar. Une relacidn superior a 6 implicaria wna
composicidn del bafio de nitrzcidn tal que existirda un ries—
go de que se produjera wna separzcidn en dos fases durante la
nitraeién. Una relaecidn inferior a 1 acarreariz el riesgo de
conducir a unz heterogeneidad de lz impregnzcidn y wa riesgo

-

de gelatinizacidn ée ciertas partes de celulosa mel imprezna-
das.

La utilizacidn, como solventes alifaticos cloredos
éel cloruro de metileno; del cloroformo, del tetraclorur6 de
carbono, por ejemplo, conduce a resultzdos sensiblemente ana-

logos. Sin embargo, el diagrama ternario de misxibilidzd (agua-

-acido nitrico-CH 013 oC 014) presenta una zone ée mezcla ho
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mogénea muy restringida y limita la gema de los bafios de ni-
tracidn utilizables con estos solventes. Este inconveniente
es mucho menos sensible con el cloruro de metlleno.
NITRACION '
Ia nitracidn se realiza mediante la puesta en contac
to de la celulosa, previamente impregnada de solvente alifd-
tico clorado, con el bafio nitrante. Este ultimo estd compues

to de dcido nitrico concentrado adicionado de un solvente ali

- fatico clorado y eventualmente de un deshidratante potente.

Ia pussta en prdctica de la reaccidén que puede hacerse en con
tinuo o en discontinuo se realiza de wna manera conocida,

El contenido en agua del dcido nitrico concentrado
utilizado ha de ser preferentemente inferior al 6% en peso en
el caso de uxilizacién del cloruro de metileno como solvente
alifdtico clorado, habida cuenta del diagrema ternario de mis-
cibilidad (agua~acido nitrico-CHs CL,). Sin‘embargo, siendo
la homogeneidad de la fase liquida favorable a la obtencidn
de una nitrocelulosa de calidad mas homogénea, es preferible,
para tener en cuenta el agua producida durante la reaccidn-y

la velocidad de difusidn del agua fuera de la fibra, respecto

. a2 la velocided de la reaccibn, utilizer dcidos nitricos con-

centrados que tengen un contenido de agua inferior a 1,5%.
Coaviene limitar el contenido de deido nitrico en

el bafio total de nitracidn (sdwente alifitico clarado impregnado inclu

sive) a w valor inferior o izual al 50¢%, para evitar cualquier

riesgo de gelatinizacidn.

Ia relacidn de nitracidén ha de ser superior a 10 e

_ incluida entre 10 y 50..

Izs teaperaturas de nitracién pueden variar entre O

y 459C. De esta forma se puede conducir ficilmente la reac=-
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cidn hasta ebullicién con reflujo de la mezcla reaccional,

COPERACION DE ACABADO

Generalmente, una vez terminade la reaccidn de nitrz

cidn, se escurre la nitrocelulosa, se la enjuaga con solvente

‘alifdtico clorado pars recuperar el dcido nitrico que la in-

pregna, ¥y a continuzcidn se la sumerge en agua; a continuzcidn
se recupera por destilacidn el solvente alifdtico clorado.

En el caso de la nitrzcidn de celulosas hidrolizadas
¥ cu:ndo se desea obtener wna nitrocelulosa nuy pura, las
operazciones de acabado deben incluir wna estabilizacién por
medio de alcohol seguida de un enjuague con agua bipermutada
¥y 2 continvacidn de un enjuague con alcohrol en frio. Este
Wltimo se elimina por ejemplo por ebullicién bzjo agzitecidn.

Las nitrocelulosas asi obtenidas son directamente
estables y tiene précticaments el mismo srado de polimeriza-
cidn que la celulosa de origen., Conservan igualmente 1z nis-
ma estructura fina, ‘

Una aplicacidn industrial importante del procedi-
miento dsl invento es lz fabricacién de trinitratosde cslulo~’
sas hidrolizadas o hidrocelulosas, que no pueden prepararse.
por el procedimiento cldsico de nitracidn de la.celulosz me-
diante un bafio sulfonitrico jue da productoé gelztinizalos 7
particularmente inestables.

Otras aplicaciones incluyen por ejezplo la fabrica-
cidn de trinitratos de celulosa, Ge nitratos de celulosa de
alta viscosidad, de papeles, cartones, hilos o telas nitradas
que'tienen bﬁenas propiedades mecznicas.

'~ El ajuste de la relacidén de azoe entre O y 13,8 se
hace fécilmente haciendo variar la relzcidn de nitracidn de

10 2 50 y el contenido de dcido nitrico en la mezcla acido-
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nitrico-agua-solvente alifitico clorado entre O y 50%,

Cvando se quiere obtener nitrocelulosascon contenido
de azoe superior a 13,8 (incluido entre 13,8 y 14,14) es nece
sario introducir wn deshidratante potente, en el ballo de ni-
tracidén, Naturalmente, ei deshidratante podrd evidentemente
utilizarse también para las fabricaciones de nitrocelulosas
con porcentaje de azoe inferior 2l 13,8.

Otra aplicacidn del invento se refiere a la prepara-
cién de wna nitrocelulosa microeristalina esteble y pura, util
en particular como fuente de vapor atémica para'el anglisis
mediante espectrofotometria de absorcidn atdmica.

A continuacién se ilustra el invento mediante ejeﬁp
plos no liﬁitativos de puesta en praciica del procedimiento
de conformidad con el invento.

EJEMPLO 1

En wn remctor de nitracién se introducen 304 g. de
anhidrido fosfdrico, 1000 ee de cloruro de metileno, v a con-
tinuaciln 460 g. de deido nitrico al 99%. Se sfiade, mientras

se agita, la mezcla de 500 cc de eloruro de metileno con 162

. g. de celulosa hidrolizada de gredo de polimerizacidn 135,

Los reactivos y el reactor han sido enfriados previg
mente a -52C¢., Despuds de la mezcla de los reactivos, la tem-
peratura sube a +25°2C aproximadamente., Se deja reaccionar 30
minutos nientras se agita,

’ Se escurre la nitrocelulosa obtenida, y se la enjua-
ga con cloruro de metileno, Una muestra seca tiene wn conte-
nido de azoe de 14,0 y un grado de polimerizzcién de 130,
EJEMPLO 2

| 3e vierte pasta de madera, en forma de cuadraditos

de 7 mm de lado recortados en wna hoja de 1,2 mm de espesor
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¥ que pesa 800g/m?, impregnada de cloruro de metileno en una

mezcla de deido nitrico al 99% ~ cloruro de metileno bajo agi

'

tacién, de tal forma sue el contenido de Fcido nitrico ea el
baiio resultante sea del 22% y la relacidn de nitracidn de 25,5
Se lleva le mezcla 2 ebullicidn con mflujo durante 15 minutos.
La nitrocelulosa se enjuaga con cloruro ée metileno. Su con-

tenido de azoe es de 11,2 y es soluble en aleohol etilico.

EJAPIO0 3

Una pasta de eucaliptos en forma de cuadraditos de
5 mm de lado recortados en wns hoja de 0,9 nm de espesor v
que pesa T00 g/hz, se azita en wn rezctor con 6 veces su peso
de cloruro de metileno., A continuacioOn se vierte un seido
nitrico al 99% diluido con cloruro de metileno mientras se
mentiene una fuerte agitecidn, hasta obtener un contenido de

geido nitrico del 24,5% en el bafio 2ecido nitrico~cloruro de

" metileno y wna relacidn de nitracidn de 35,5. Se deja reac-

cionar 30 minutos a 202C mientras se sigue agitando. 3Se ob-
tiene wna nitrocelulosz gue tiene unz relacidn de azoe de
12,0.

EJEMPLO 4 -

Unas pelusas de algoddn impregnadas de cloruro de
zetileno se suzergzen en una mezcla de dcido nitrico 2l 8-
~cloruro de meiileno, TFzra una relacida e nitrzcion ée 30,
un contenido de dcido nitrico de 45: en el bzlo resuliante,
el contznido de 2zoe de la nitrocelulosz ovienida después de
20 minutos de reaccidn a 3C2C de agitacion es igual a 13,4.
EJZPLO 5 '

" Unz tela tejida con hilados finos de alzoddn de fi=-
bras largas, con un espesor de 0,15 mz se imprezna con G603

veces su peso de cloruro de metileno, y 2 continuacidn se la
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somete a nitracién durante 30 minutos a 252C en wn bafio de
dcido nitrico al 99%-cléruro de metileno. El porcentaje de
dcido nitrico en el bafio de nitracién es del 30%, la relacidn
de nitracidn es igual a 45. Se obtiene une tela nitrada de
0,30 mm de espesor, con contenido‘de azoe de 13,0.

Ia resistencia a la traccidn, para una muestra de
1 em de ancho, es.de 11 kg. para ls tela no nitrada, y de -
10,5 kg. para la tela nitrada.

En el siguiente ejemplo, se describe la puesta en -
préctica del procedimiento del invento con vistes a la prepa-
racién de wna nitrocelulosa microcristzlina estable y pura,
util en particular como fuente de vapor atdémico, para el and-
lisis por espectrofotometria de absoreidn atémica.

Este método deendlisis estd basado sobre el hecho de

‘que un vapor atdémico @bsorbe una radiscidn en una longitud de

enda que es especifica del catidn contenido en este vapor,
Pars realizar por ejemplo el endlisis de un catidn
por espeétrofoﬁometria de absorcidn atdmica, se pwlveriza ha-
bitualmente en la 1lema de un quenedor el licor que con%iehe
el‘cétién que se trata de dosificar, -
De conformidad con otro método, lz disociacidn mole~
cular y 2 continuacidn el peso al estado de atomo se provoca
por los gases que proceden de lz combustidn de wn polvo a ba-
se Ge nitrecelulosa, y las muestras que se traten de dosifi-
car esbtan bien impregnades, bien simplemente mezcladas con di-

cho polve. Tal método permite trabajer scbre tomss de nuesg-

tras muacho més pequefias y no necesita la puesta en solucidn

- de las muestras que se tratz de dosificar,

Para constituir una fuente valederz, el polvo de ni-

trocelulosz debe presentar simulténeamente varias propiedades:
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'a) - Puesto que la proporcidn de nimeros de dtomos
excitados en relacidn con el nﬁmero de &dtomos en estado fun-
damental ha de quedar siempre constante (sezun el rrincipio
de la dvsificacidn por espectrometria por absorcidn atdmica),
conviene que la temperaturs de llamz del polvo sea conshente:
ahora bien, esta temperatura dgpende esencizlmente del porcen
taje de azoe de la nitrocelulosa utilizade, que ha de ser muy
poco dispersado en el interior de la toms de muestra y nuy

constante de una toma a la otra; -

b) - 2sf{ mismo la velocidad de combustidn de lz toma
de prueba ha de ser lo mds constente posible (por radiacidn
y conveceidn, la durscidn de combustidn influye sobre lz tem-
peretura de los geses). Ahore bien, esta velocidad es fun-
cidn del porcentaje de azoe del polvo;

¢) ~ el polvo ha deestar exento de los cationes que
se quiere dosificar, a fin de gue estos no lleguen a falsear
el resultzdo;

d) - la impregnacién del polvo por el licor que se
trata de dosificar ha de ser tan reguler como sez posible, pa
re evitar concentraciones preferenciales de los cationes que
se trotende dogificar en el seno &e le masa, gue podrian pro-
vocar efectos de "dispersidn", cuya congecuenciz seriz la de
falsear complefamente el regultado por defectb;

e) = el polvo ha de quedar estable en el tiempo y no
descomponerse espontdnecmente,

Ias niirocelulosas clasicas no permiten alcenzar un
porcehtaje de azoe bastante constante parz gue sean cdmoda-
mente utilizables. Ademds, su procedimiento de fabricacidn
introduce un cierte numero de cationes que'a continuscidn se-

rdn indesezbles.
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Ahora bien, se ha descubierto, sestn el invento, que
partiendo de wne celulose hidrolizada de le cual se han eli-
minado todas las partes amorfes, y por consiguiente partien~
do de una celuloss microcristalina, el presente método de ni-
trecidn permite obtener wme nitrocelulosa que ha conservado
su cardcter microcristalino, cuyo porcentaje de azoe es5td muy
poco, dispersado alrededor de la media deseads, ¥y cuyo grado

de polimerizacidn es rigurosamenie constante.

Una nitrocelulos2 de este tipo viene a ser utiliza-

ble como fuente de vapor atémico en especirofotometria de 2b-

soreidn atdmica desyués de wo o varios itrstamientos de esta~

_bilizaeidn; de conformidad con el invento, con alcohol etili-

coa ebullicidn, cuyo objeto es el de eliminer todas las fi-
bras de celulosas Gebilmente nitradeas. .

Ia relacidn zleohol : nitrocelulosa, durante este
trateniento es superior a2 1 y preferentemente igual a 2:1 a
3:1 aproximadamente, :

Un itretamiento de sste tipo estd sezuido, despues de
escurriziento y enfr;amiento de l2 mesa de nitrocelulosa esta
bilizads, po} w cierto nimero de lavados con aguz bipermute-
da y a continuseidn con alechol etilico en frio, con escu-~
rrimiento después de cada lazvado. |

Preferentemente, se procede a cinco lavados con azua
bipermuteda, bejo agitacidn mecdnica, a la presidn atmosféri-
ca, 2 wa temperatura de 102 a 40°C sproximsdamente, con wna

relacidn nitrocelulosa : agzua de 1:5 a 1:50 aproximadamente,

durente un tiempo de 15 minutos aproximedamente por cada lava

do, con escurrimiente bajo vecio después de cads levado,
Estos lavados con agusz bipermutada estdn seguidos de

m escurrimiento bajo vacio de la masa de nitrocelulosz uti-

.
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lizada y a continuecién de un lavado en frio con alechol,
con la misma relacidén alcohol : nitrocelulosa de 2:1 a 5:1
aproximadamenté.

Se ilustratd esta preparzcidn en el siguiente ejem-
plo de puesta en prictica.

EJIMPLO0 6
NITRACION

En un reactor de nitracidn, se introducen 304 g de
anhidrido fosfdrico 1000 cc de cloruro de metileno, y a con-
tinuacién 460 g de Zcido nitrico al 99% pare formar el baZo
nitrente,

Se =fiade a ello, mientrzs se agita, 162 g de celulo-
sa hidrolizada con un grado de polimerizacidén 135, previemen-
te impregnada mediante 500 cc de cloruro de metilero,

Los reactivos y el reactor hzn sido enfrizdos zrevia
mente a -52C, Después de la mezcla de ios reactivos, la tem-
peratura sube a+259C eproximedemente. Se deja reaccionzr 30
ﬁinutos mientrzs se sigue agitando,

Se escurre la nitrocelulossz obtenida, se la exjusza
con cloruro de metileno para obtensr lz nitrocelulosa (230 g)
que tiene un contenido de azoe Ge 14,0 7 un grado de polime=-
rizzeidn de 130,

ESTRILIZACICT

Se trata 2 continuzeitn 100 z ée nitroceluloss obie-

b
[P}

nide previamente mediante 200 cc de zlecohol etilico 2l S53,
a ebullicidn, a la presidn atmosféricz, duranie una hore. Zs-

te trataniento estd seguido de un escurriziento bajo vacio,

- después de lo cual se procede & wn2 nueva estabilizacitn con

’

200 cc de alcohol efilico al 937, a ebuilicidn, a la presidn

atmosférica durante una hora; se escurre &e nuevo bajo vacic

.
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¥y se enfria a la temperatura ambiente l2 nitrocelulosa asi

estabilizada,

LAVADO CON AGUA BIPESMUTADA

Se procede .a continuscién a 5 lavados sucesivos con
ague. bipermutedz, a2l bafio maria a 309G, bajo agitacién mecd-
nice y a presién atmoéférica. Cada levado se realiza con un
litro de agus bipermutada, y dura 15 minutos. Cada lavedo es
4 seguido de wn escurrimiento bajo vacio,

LAVADO CON ETANOL EN FRIO

La nitrocelulosa estabilizada y lavada con agua bi-
permutada, se scmete a continuacidn a uwn lavado con etanol
(200 cc) en frio (42C), a la presidn atmosférica, bajo agita~
cidn mecénica, durante 5 horas, y 2 combtinuzeidn se escurre
bajo vacio. "

Se obtiene finalmente nitrocelulosa estabilizada, pu

ra (85 g).

Ta pureza del producto dg este ejemplo estd puesta
en evidencia por la éosificacién de los elementos metdlicos,
en compzzzcidn cdn la nitroceiulosa microerisvalina iniéiél;
gue no hzs sido sometida a los tratamientos de conformided coﬁ
el invento.

Elemento metdlico do~ Nitrocelulosa microcristaline

sificado Antes del trata  Uespues cel traota-
miento ] niento
Ca 50 ppm . 5> prm
Fe 10 ppm 1 ppm
Ca 5 ppm nulo
Na 50 ppm 5 ppm
Co . 50 ppm ' nulo
Al : 50 ppm © nulo
Ii " .50 ppm nulo
Py 50 ppm : nulo
g , . 50 ppm nulo

Iz homogeneidad del producto {de conformidad con el
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invento se aprecia en funcidn del error que se comete en la
medicién de la absorcién por la llama de una nitrocelulosa

microcristalina, en unas condiclones experimentales perfecty
mente definides, de la radiacidn emitida por un elemento me-

td1lico dado, en este caso el cobre (longitud de onda 3.247 X)

Error relativo Nitrocelulosa microcristalina
Antes del trzta Después del trata-
miento miento
Para una serie de 30 2,2 4 1,2 a
medidas con un coefi :
ciente de probebili- 2,6 % 1,5 %

Gad igual al 95%

La estabilidad del producto de conformidad con el
invento estd ilustrada por la prueba de Taliani realizaede so-
bre muestrzs de nitrocelulosa microcristalina con porcentaje
de azoe 13,57 estabilizadas con alcohol etilico a ebullicidn
durante tiempos diferentes: |

Muegtre comprobads Prueba de Teliani

-Nitrocelulosa estabilizada du- 83,75 minutos
rante 30 minutos

~Fitrocelulosz estabilizada du- . 84,25 minutos
rante une hora

~Nitrocelwloza estabilizada du- 87,25 minutos
rante dos hores

})
~Mitrocelulosa microeristalina 81 minutos
no estabilizada

En resumen: La Patente de Invencidn que se soli-
cita deberz recaer sobre las siguientes

REIVINDICACION=S

1. Procediriento perfeccionado de nitrzcion de 1z
celulosa con vistas a la fabricacién de nitrocelulosz no de-
gredada, estable, con porcentaje de azoe muy poco disversado.
caracterizado éo*que se impregna pre#iamente la celwlosa qué

se trata de someter a nitracion que tiene une forma, y une no-
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turaleza cualquiera por un solvente alifético clorado, y se
‘la somete a continuacidn a la nitracibén por medio de un bafio
nitrante compuesto de &cido nitrico concentrado, de un sol-

“vente alifdtico clorado y eventualmente de un deshidratante

* .potente, con una relacién de nitracién de 10 a 50, un porcen.

taje de écidb'nitriqo en el baﬁo_nitrante'inrefibr 6 igual al
50% y 2 una temperatﬁra'de‘nitracién de O a 452C, despues de
lo cual se recupera la nitrocelulosa obtenida.

2. Procedimiento segun la reivindicechn 1, caracterizado
pdrque el solvente alifético'clorédb es el cloruro de metileno.
. 3. Procedimiento segin la reivindicacién 1, caracte-
rizadd‘porﬁue el deshidratante es el anhidrido fosférico.

| 4.:Pro§edimien£o_segﬁn la reivindicacién 1, caracte-

rizado porque, en la operacidén de impregnacidn previa de la

f> oelulosa que se trata de nitrar por un solvente alifatico -

clorado, se utiliza una relacidn ponderal solvente: celulosa
de 1:1 a 6:1 @i‘éxiinadamente. o

5. Procedimiento segln la reivindicacidn 1, caracte-
rizado porQue conrmirés ala pfqparacién de una,nitrocelulof
sa microcristaliﬁa'estable ¥y pura, atil.en particular como
fuente de vapor atbémica para el andlisis éor espectrofotone-
tria de absorcidn atémica, ‘Se impregna previamente una ce--
1uloéa hidrolizada, ﬁediénte un solvente alifético clorado,
¥ se la somete a continnacién'a_ia nitracidn, pdr medio

de un bafio nitrante compuesto de acido nitrico concentra-

. do adicionado de un solvente alifitico clorado y de un -

deshidratante potente, con una relacidén de nitracidn inclui
da entre 10 y 50, un porcentaje de Acido nitrico en el baio
nitrante inferior 6 igual al 50% y una temperatura de nitracion

‘de 02 a 459C y se hace seguir a continuacién la nitracidn por
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un tratamiento de estabilizacidn con alcouzol etilico 2 ebu~
1licidn con una relacién de alcohol : nifrocelulosa superior
a 1, prefersntesente iguzl 2 un valor de 231 a 3:1 aproxima~
damente y a continuacidn se enfria la nitrocelulosa esiabili-
zada, se la escurrs y se la lava con azua bipermuteda, bajo
agitacién meéanica, a una temperatura de 102 a 409C, aproxi-
nzdemente, con una relacidn nitroceiulosa : =2zua de 1:5 2
1:50 aproximadamente, y se la escurrs y lova 2 continuieidn
con alconol etilico en frio, con una relacion alcchol : nitro

-

celulosa de 2:1 2 5:1 2proxinadarente.

6. Procedimiento segun la reivindiezeibn 5, cerzcterizado
porque el solvente alifZtico clorzdo es el cloruro de metile-
no, . |

7. Procedimiento segin la reivindicacidn 5, carac~
terizado porgue el deshidrziante es anhidrido Tosférico.

8. Procedimiento segin la reivindicacidn 5, .carac-
terizado porque, ez la impresmecidn pravia de la celulosa hi-
drolizada, se utiliza unz reliacidn ponderal solvente : celu~
losa de 1:1 a 6:1 aproximadamente

9. -Se reivindica por Gltino, como objeto sobre el
gque ha de recaer la Patente de Invencidn que se solicita:

"FROCEDIMIENTO FERFECCICNADO DE NITEACION D2 LA CEZLULOSA".
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Todo conforme queda descrito y reivindicado en la -
. presente memoria, que consta de dieciocho paginas mecanogra-

fiadas,

Medrid, 18 de diciembre de 1.948

EERNARDO UNGHIA
p Up v
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