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Ia presente invencién concierne a un procedimiento
particularmente adecuado para la recuperacidon de la nitroce—
lulosa contenide en las aguas procedentes del oreo efectuado
después de la nitracién de la celulosa durante la fabricacidn
de la nitrocelulosa. _

Ta invencidn concierne también a la instalacidn pa-
ra la aplicacidn de dicho procedimientos
| Ia preparacién de la nitrocelulosa por nitracion de
1la celulosa es realizada siempre en medio acuoso, lo que re -~
quiere que se hagan seguir las fases clédsicas de nitracitn y
de estabilizacidn por una fase de oreo destinada a eliminar
la mayor parte del agua.

A la entrada de dicha fase de oreo, las concentra -
cibn en nitrocelulosa es frecuentemente de 85 a 90 g/l., mien-
tras que las aguas que salen de dicha operacidn contienen de
0,5 a 4 g/l. de nitrocelulosa, segun el grado de refinacitn de
la fibra de celulosa. .

Ta nitrocelulosa estd presente en las aguas proceden
tes del oreo en forma de uns suspension coloidal de particulas
muy finas portadoras de una carga eléctrica negativa. Las fuer
zas electrostdticas de repulsién entre particulas son en ella
superiores a la fuerza de gravedad, de lo que resulta que las
partfculas quedan separadas y que la decantacidn es my lenta
¢ incluso nulay

Por congiguiente, se tiran dichas aguas, o bien se
lag trata para separar la nitrocelulosé que contienen,

Se ha advertido por otra parte, que la filtracidn de
dichas aguas impone el empleo de un material poroso muy fino,'
obstruyéndose my rdpidamente los filtros de bujla hasta aqui

empleados.
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Se ha pensado pués, pare recuperar la nitrocelulosa
coloidal, en realigar una coagulacién previa de la misma hacien
do desaparecer las cargas eléctricas negativas de las pequefias
particulas; 1o cual surte el efecto de disminuir grandemente
lag fuerzas electrostdticas de repulsidn en ventaja de las fuer
zag de Van Der Waals. Se obtiene esta floculacidn de la nitro-
celulosa mediante la introduccidn en el sistems de un portador
de cargas eléotricas positivas.

Ia presente invenciodn concierne a un procedimiento de
recupera—cién de la nitrocelulosa basado en este principio y
caracterizado por el hecho de que :

- la nitrocelulosa es floculada en las aguas de oreo median-
te adicidn de una poliacrilamida catidnica, -

i las aguas floculadas son filtradas en un filtro de capa
preliminar, cuya capa preliminar estd constituflda ella
misma por nitrocelulogsa floculada, lo cual realigza asi
una continuidad del medio de floculacidn,

~ la nitrocelulosa es recuperada por rasgpado de la capa fil
trada y puede ser incorporada directamente a los lotes de
nitrocelulosa del mismo tipo;'no afectando la estabilidad
del producto acabado el floculante utilizados

Entre las distintas poliacrilamidas utilizadas, la que
ha dado los mejores resultados en el procedimiento segin la in-
vencién;‘es decir la que ha permitido obfener uma buena flocula
cion eficaz con un tiempo de contacto suficientemente cortof es
preparada por polimerizacidtn de una mezcla de N,N'-metilen-bisa
crilamida y de acrilamida en presencia de N,N;N!,H},;tetrametilg
tilendiamina s

En una preparacion particularmente bien adecuada de

dicha poliacrilamida, se emplean lag proporciones siguientes de
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- Soluciodn de acrilamida A
N,N;metilenbisécrilamida e e e e s e e e e 0,8 g
20rilamidl « o o o o o o v s o s o o o s o« o o« 30 8
SEUG o o o » o o o o 8 o s o < s oo 0 o o .hagta 100 ml

- Solucitn de catalizador B
N, ,N', Nt ~tetranetiletilendiaming o « + o o o ¢ 1 ml
PAiDOFLAVINS . o o o o o o o s o o o a s s ¢ o o ¢ 1& mg
OQEUB o« » ¢ o o ¢ ¢ 0 o e o s o o o & o ® .hasta 100 nl

Estas soluciones son puestas en reaccidn en la propor-
oibn de : 7
- Solucidn de acrilamida A « « o o « o o o s o o o o 3 Wl
— Solucidn de catalizador Be « o o o o + o o o ¢ o o 0,8 ml
eventualmente en presencia de dcidos aminados anfdlitos.

El producto obtenido ss presenta con el aspecto de
un polvo blanco que hay que diluir al O;l% antes de su empleo,
siendo la dosis que ey que utilizar de 3 a 5 g/m3 de agua pa-
ra tratar. Un producto afdn es vendido en el coﬁercio por la
Allied Colloids, T jo la marca Magnafloce 202.

E1l 1fimite inferior de concentracidn en nitrocelulosa
del agua para tratar, con el cual la floculacidn se realiza
bien es de 2 g/l., seghin una versidn preferida de la invencidn,
por 1o cual se hace funciomar la estacidn de recuperacidén con
un porcentaje de nitrocelulosa en las aguas de oreo comprendido
entre 15 v 20 o/0o en peso. Esto implica un enriquecimiento
preliminar de lés aguas de oreo en nitrocelulosa, que se reali-
za, mediante el reciclado en dichas aguas de una parte del pro;
ducto de raspado de la capa filtrada. |

Uns temperaturs relativamente elevada (20-252 C.)

favorece la floculacidn, mientras que a 02 C. ésta es menos fa-



95

100

105

110

115

120

-

A16778\?5“

cil debido a la menor agitacién molecular.

E]l punto de inyeccién del floculante es también impor-
tante para el buen résultado de la operacidn de floculacidn.

Por fin; una vez efectuada la floculacion con una sua-
ve agitacidn, hay que evitar "romper® el fldculo desmenuzandolo
en su nueva toma para alimentér el filtro.

Segin la invencidn, la instalacidn para la aplicacion
de este procedimiento se compone de la siguiente manera. Ia mis-
ma, comprendeé:

- un filtro de vaclo rotatorio (A) de capa preliminar,' tipo
Phillippe, para las aguas queAhéy que tratar, en el cual el
vacio es producido por una bomba de anillo liquide (C), efec-
tuandose en el recipiente (B) la separacidn del aire y del
producto de filtracibn,

-~ una cuba de reciclado (F); agitada por un mezoclador de cinta
horizontal, en la que se introducen :

a) la nitrocelulosa procedente de un mezclador, destinada a
formar la capa preliminar de filtracion en el tambor del
filtro, provigto de una tela de filtracion especial. Ia
nitrocelulosa es mezclada con reactivo floculante, siendo
esencial este punto para conseguir la eficacia de la capa
preliminarsy'

b) el agua para tratar, el floculante necesario y la nitroce-
lulosa procedente del reciclado de la capa prelimimar y
destinada a mantener la concentracion del contenido del
mezclador (F) por encima de un umbral minimo.

La operacién'a) es una fase anterior a la operacidm b), que
constituye de hecho el trabajo normal de la instalacion.

- ume bombe (E1l), que alimenta al recipiente del filtro (4) con

agua para tratar enriquecida en nitrocelulosa,
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— una banda sin fin (G) horizontal recibe el producto recuperado
por ragpado en la capa preliminar del filtro (A). Dicha banda
tiene dos sentidos de rotacion : '

. en un sentido, alimenta la cuba de reciclado (F) para mnte
ner la concentracion de la mezcla para filtraf;

» en el sentido contrario; alimenta la cuba mezcladora de eg=—
pera (I); destinada a recoger la nitrocelulosa de las aguas
de oréo}-que es enviada luego a un megclador del mismo tlipo
de nitrocelulosa, en egpera de oreo,

o el filtrante es vuelto a tomar en la base de la columna ba=—
rom&trica del recipiente (B) por la bomba de extraccion
(E2), que alimenta el anillo 1{iquido de la bomta de vacio (C).
. Por otra parte : o

- una estacign de preparacidn y de dosificacidn de la solucion
de floculante acompafia la instalacion y comprende los elemen
fos siguientes

. una cuba (J) en la que el floculante en polvo es introduci-
do w dispérsado,'cargando Ja cuba siguiente K;

. una cuba (K) que constituye la reserva del floculante en
fase de utilizacibn,

., una bombe dosificadora (L) que alimenta, desde la cuba (K),
la cuba de reciclado (F) de floculante. .

Ia instalacion aescrita anteriormente permite aplicar
el procedimiento de Ia invencidn, funcionando de la siguiente
manera 3

Ias aguas de oreo, que se encuentran en un foso de
recepeidn de hormigdn, son vueltas a tomar por bombas de un
caudal de 25 m3/h para alimentar una muba (F) de reciclado; de
una capacidad dé 5 m3; agitada, en la que ée introducen simulté

neamente los productos siguientes
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-~ la dogis de floculante procedente de la egtacidn de dogifi—~
caciony

- la cantidad de nitrocelulosa procedente del filtro y que sir-
ve para alimentar el circuito,

Una bomta (EL), de un caudal de 25 m3/h, alimenta
desde la cuba el recipiente del filtro de Vacﬂorcon tambor ro--
tatorio de capa preliminar con tarro para filtrar (no debiendo
esta bomba romper el floculo formado en la cuba (Fj).

Ia capa:? preliminar;'de una superficie-de 8 m2, que
conduce a una velocidad de paso de las aguas para filtrar del
orden de 3 m/h, estd constitulda por barro de nitrocelulosa de
la cuba (H) que alimenta las oreadoras Krauss-Maffei de acaba~
do,’intrédueido en la cuba (F) con floculante para la reconsti
tucién peribdica de la capa preliminar,

La torta;‘raspada por un raspador regulable sobre la
capa preiiﬁinar del filtro, cae sobre una correa de caucho cuyo
sentido de marcha es invertido segin un programs predeterminado.
Dichs banda alimenta en un sentido la cuba de recicladode modo
éue mentiene une concentracién minima en el circufto de filtra=
cion de nitrocelulosa. En el otro sentido de avance, la banda
alimenta el mezclador de espera;’donde es almacenada la nitro-
celulosa recuperada en las aguas de oreo.

El procedimiento segin la invencidn, cuya descripeion
anterior constituye su aplicacidn, estd caracterizado, pues,
por el hecho de gque 3
- la floculacién de la nitrocelulosa para recuperar en las aguas

de oreo es realizada mediante una poliacrilamida particular,
~ la recuperacion de la nitrocelulosa es realizada luego por
filtracion en un filtro de capa preliminar, cuya capa preli-

minar misma estd constituida por nitrocelulosa floculada, lo
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cual realize una continuided del medio flooglanmeé Un raspado

de la torta, realizado en el filtro, suminisirs entonces una
nitrocelulosa que se puede conducir directamente a los lotes
de nitrocelulosa del mismo %ipo, no afectando de modo alguno,
el coagulante utilizado, la estabilidad del producto acabado,
La solicltente se reserva el derecho de obtencidn de
los oporitunos Certificados de Adicidn complementarios por las
mejoras o perfeccionamientos que en lo sucesivo pudliera aconse-
jar la précticas
N O T A

Simmmmsmmemmmmami

Degerita suficientemente la naturalezZa y alcance de
la pregente invencidn, asl como la forma en que lz migma puede
ger llevada a la préctica, se reivindican a #ftulo privative
las siguientes particularidades caracterfsticas, sobre las
cugles ha de recaer la gqncesﬁén del privileglo de PATENTE DE
INVENCION que se solicitas ,

1)s Procedimiento e instalacién pars la recuperaoﬂSﬁ
de la nitrocelulosa en las aguas de oreo durente la nitracidén
de la celulosa, conbtenida en la proporecidn de 0,5 a 4 o/oo en
peso, en las aguas de oreo después de la nitracidn de la celuw
losa, caracterizado el procedimiento por el hegho
de que la nitrocelulosa eg floculada en las aguas de oreo mew
diante el empleo de una polimecrilamida catidnica, filtﬁéndose
luego las aguas floculadas en un filtro de capa preliminar ocuya
capa preliminar misma egtd constitufda por nitreceluloss floocu-
lada, lo cual permite reaglizar una continuidad del medio flow
culante.’

2)s Procedimiento e instalacidn para la recuperacién
de la nitroéeluloéa en las aguas de oreo durante la nitracidn

de la celulosa, segin la reivindicacidn 1), caracterizado el
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procedimiento por el hecho de que la proporcidn de nitrocelulo=
ga én ;as aguas de oreo es enriqueolda a un valor superior a

2 o/00 en peso, que representa. el umbral de floculacidn, reali-
aénéose dicho enriquecimiento por reciclado en las aguas de
oreo de una parte de la capa filirada recuperada de la cgpa
preliminar del filtro.

3)o Procedimiento e instalaoidn para la recuperacidn
de la nitrocelulosa en las aguas de oreo durante la nitraecifn
de la oelulosa, segin la reivindicacifn 2), caracterizado diche
procedimiento por el hecho de que la prop&roﬂén de nitrocelulo~
sa de las aguas de oreo es llevada a un valor comprendidq entre
el 15 y el 20 o/o0s

4)3 Procedimiento e instalacin para la recuperacién
de la nitrocelulosa en las aguas de oreo durante la nitracidn
de la celulosa, segin la reivindicacidn 1), caracterizado el
mismo procedimiento por el hecho de gue la poliaorilamida es
empleada en las aguas de oreo a una concentracidn comprendida
entre 3 y 5 mg/1s

5)4 frooedimiento e instelacidn para la recuperacﬂﬁn
de la nitrocelulosa en las aguas de oreo durante la nitracidn
de la celulosa, segin una cualquiera de las reivindicaclones 1)
a 4)3 caracterizado el mencionado procedimiento por el hecho de
queula poliacrilamida catidnica es obtenida por polimerizacidn
de NyNemetilenbigacrilamida y de aorilamida en pregencia de
N,N,N?,N¥~totranetilendlianing,

6)¢ Procedimiento e instalacidén para la recuperaeidn
de la nitrocelulosa en las aguas de oreo durante la nitracién
de la celulosa, segin reivindicaciones anteriores, cuya insta-
lacidn se caracteriza por comprender un filtro de vacfo rotan

torio cuyo tambor eghf provisto de una tela de filiracifn ege
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pecial en la que se¢ forma la capa preliminar, recuperdndose la
capa filtrade por un raspador regulable y cayendo sobre una
banda cuyo sentido de marcha es invertido segin un programa pre-.
determinado, permitiendo el desplazamiento, en un gontido, en-
riquecer en nitrocelulosa las aguas para trgbar antes de la ope-
racidn de floculaeidn, mientras que, en el otro sentido, la ni-
trocelulosa es conducide directamente al almacenamientos
7) 4 WPROCEDIMIENTO E INSTALACION PARA LA RECUPERACION

DE LA NITROCELULOSA EN LAS AGUAS DE OREO DURANTE LA NITRACION
DE I LA CELULOSA": - T

‘ Todo ello segﬁn queda expu.es‘bo en la presen'be Memoria
que consta de diez hojas foliadas y mecsnografiadas por une so-
la cara y unsa hoja de dibujos que con la misma se aoompaﬁa

MADRID, 11 de Julio de 19734
Pg Ao
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