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El tratamiento en condiciones seguras de log
"decidos finales" que resultan en la preparacidén de éste
res de dcido nitrico por nitracién de alcoholes poliva-
lentes, especialmente de glicerina, etilénglicol o mez—
clag de glicerina y glicoles, es un problema conocido deg
de hace mucho tiempo. EL dcido que resulta por ejemplo en
el caso de la produccibén de nitroglicerina tiene la compo
sicidén aproximada de 8 a 12% de dcido nitrico; 2 a 3 % de
nitroglicerinaj 15 a 18% de agua; y el resto dcido sul-
firico.

Se ha recurrido a diluir el dcido que todavia
contiene mucha cantidad de dcido nitrico, obtenido des-
puds de la separacidén de la mezcla de reaccién por medio
de sepvaradores estdticos o centrifugos. En este caso, cier
tamente, se aumenta la solubilidad de la nitroglicerina
en el dcido y de este modo se evita la peligrosa separacidén
de nitroglicerina emulsionada, pero sufre menoscabo la es
tabilidad del dcido. En este deido o en el dcido no di-
lufdo, la nitroglicerina es desbrulda luego por calenta=-
miento en un dispositivo separado. El 4cido, entonces li-
bre de nitroglicerina, es liberado de modo usual de los pa
ses nitrosos resultantes y del deido nitrico, obteniéndose,
dependiendo del modo de procedimiento, un dcido sulfirico
al 70-72%, o Acido concentrado. El tratamiento de los dei-
dos Tinales de nitroglicol o de nitroglicerina/nitroglicol

se efectia de modo correspondiecnte.
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En este modo del tratamiento el componente de
alcohol del éster de dcido nitrico es descompuesto y desg
truido, mientras que la porcidn nitrogenada, juntamente
con el decido nitrico restante contenido en el dcido, es rg
cuperada despuds de la separacién en costosos dispositi-—
vos de absorcién en forma de dcidos nitricos con diversas
concentraciones. Si bien, realizandc adecuadamente las di
versas operaciocmnes, es posible también una manipulacién
en cierto modo segura de los 4dcidos finales, siempre ha
habido y contimda habiendo accidentes y graves perturba-
ciones del funcionamiento. Hasta ahora, no obstante, no se
hen descrito otras alternativas dUtiles.

El invento se ha establecido la misidén tanto de
recuperar la nitroglicerina emulsionada o disuelta en el
dcido final, en una forma aprovechable, como tanbién de
conducir el dcido residual libre de nitroglicerina a un
aprovechamiento que proporcione uwtilidad. EL procedimien=
%o propiamente dicho debe poder ser realizado de manera
enteramente segura en funcionamiento.

Objeto del invento es un procedimiento para el
tratamiento de los 4cidos finales que resultan en nitra-
ciones de alcoholes polivalentes, especialmente de glicg
rina, ¥ que contienen predominantemente dcido gsulfirico,
4cido nitrico y pequefias cantidades del producto de ni-

tracibn, especialmente nitroglicerina, el cual estd caragc
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terizado porgue los deidos finales, por extraccidn con
compuestos nitroaromdticos, que encuentran ubilizacidn
en la fabricacidn de explosivos, son liberados del pro-
dveto de nitracidén, especialmente nitroglicerina,

Ciertamente, este procedimiento es descrito en
lo que sigue, con el fin de simplificar, en relacidn con
el dcido final que resulta en la preparacién de nitrogli
cerina. No obstante, sirve de igual modo también para los
otros ésteres de dcido nitrico importantes en la indus—
tria de los explosivos, tales como nitroglicol, dinitro
clorhidrina, dinitrato de dietilénglicol y dinitrato de
trietilénglicol ¥ sus mezclas,

Tios compuestos nitroaromdticos apropiados para
extraer desde los 4cidos finales la nitroglicerina y los
otros ésteres de deido nftrico, especialmente los ésteres
1fquidos, los cuales compuestos nitroaromdticos pueden en
contrar utilizacidén en la preparacién de explosivos, son
los que se encuentran en estado 1liquido a la temperatura
ambiente o a una temperatura moderadamente elevada hasta
de aproximadamente 702 C. Como ejemplo de ellos sc pueden
citar las mezclas, que resultan en la refinacidén del
2,4, 6-trinitrotolueno, de los otros isémeros de trinitro
tolueno, logs llamados "aceites de goteo", la llamada di
namita-TNT, un trinitrotolueno no refinado sflo técnice-

mente puro, productos de bajo punto de fusién de la pre-—
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paracién de dinitrotolueno, dinitrotoluenos y mezclas
de isdmeros de éstos, tal como resultan en la nitracidn
de tolueno o de los nitrotoluenos o en la separacidn de
isémeros para obtener dinitrotolueno para pélvora, ni-
trobencenos, nitroxilenocs, nitroalcohilbencencs y nitro
naftalenos, Se prefieren los dinitrotoluenos para los fi
nes del invento., Ia proporcidn cuantitativa de los dcidos
finales al compuesto nitroaromdtico que sirve como agen-
te de exbtraccidn, esmecialmente al dinitrotolueno, es de
aproximadamente 1 hasta 20:1, es decir con el dinitroto-
lueno liquido se pucde extraer una cantidad hasta 20 ve
ces mayor de dcido final o incluso mayor. Es decisivo que
los extractos tengan un contenido suficientemente alto de
DNT, para ser desensibilizados. Tan pronto como los com—
puestos nitroaromdticos entran en contacto con el deido
final que contiene nitroglicerina, éste ya es por si mismo
desensibilizado, y por lo tanto la extraccidn se puede lle
var a cabo sin peligro. Ademds, se prefieren para la ex-
traccién los compuestos nibroaromdticos, que ya no son ni
trados adicionalmente en las condiciones de extraccidn, ya
gue tal reaccidn podria tener como consecuencia durante la
extraccidn una destruccidn de la nitroglicerina o de los
otros ésteres de dcido nitrico.

Se garantiza en la prdctica una manipulacién es—

pecialmente segura, si el dcido residual remanente después
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de separacidén de los compuestos nitroaromdticos cargados
con la nitroglicerina, dcido residual que contiene di-
sueltas ciertas cantidades del compuesto nitroarcmdtico,
especialmente del dinitrotolueno, es utilizado ya para
la desensibilizacidén del dcido final que contiene nitro
glicerina antes de la extraccidn, mezclando el dcido fi
nal con una cantidad igual o mayor del dcido residual que
contiene disuelto dinitrotolueno u otro compuesto nitro
aromdtico.,

Segin una forma preferente de realizacidén del
procedimiento de acuerdo con el invento, el dcido residual
gue resulta en la extraccién, liberado del producto de ni
tracibn, especialmente de la nitroglicerina, es utilizado
para la nitracidén de compuestos aromdticos o nitroaroméd-
ticos, a saber especialmente para la preparacién del com
puesto nitroaromdtico que sirve como agente de exbtrac-
cién en el procedimiento de acuerdo con el invento. De mo
do preferible, se utilizan dichos compuestos aromdticos
y nitroaromiticos como materias primas para la nitracidn,
que proporcionan adicionalmente al ser nitrados compues—
tog nitroaromdticos, que son utilizados en deberminados
tipos de explosivos en cantidades diversas juntamente con
nitroglicerina o con los otros ésteres de dcido nitrico,
Por lo tanto, por c¢jemplo, la nitroglicerina contenida en
el 4cido final es extralda con dinitrotolueno, y el deido

residual obtenido es empleado para la preparacidén de dini
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trotolueno con aprovechamiento del decido nitrico y del
deido sulfirico que ectdn contenidos todavia en €1, uti-
lizdndose el dinitrotoluenc asl obtenido para extraer
la nitroglicerina desde el decido final, que se obtiene
entonces en forma de solucién en dinitrotolueno. EL pro-
cedimicnto, descrito agul y en lo que sigue con dinitro-
tolueno en calidad de agente de extraccidén, puede llevar-—
se a cabo, similarmente de modo discontinuo o continuo
con los otros compuestos nitroaromdticos apropiados, que
encuentraen utilizacidén en la produccién de explosivos,

Dado gue s¢ ha puesto de manifiesto que jun-
tamente con la nitroglicerina son extraldas por el dini-
trotolueno también cantidades considerables de dcido ni-
trico desde el dcido final de nitroglicerina, se ha mos-—
trado como ventajoso lavar previamente en primer término
con agua la solucidén de nitroglicerina en dinitrotolueno,
antes de gue este extracto sea lavado a neutralidad con
solucidn de carbonato de sodio o con otros dlcalis apro-
piados, tales como por ejemplo bicarbonatos o agua amo-
niacal, El 4cido nitrico diluldo obtenido en la extrac-
cién con agua es devuelto ventajosamente al proceso de
preparacién de dinitrotolueno con el fin de evitar pér-
didas de 4cido nitrico.

Para la realizacidén del procedimiento segin

el invento no es decisivo que, por ejemplo, la extrac-—
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cién de la nitroglicerina desde el dcido final de nitro-
glicerina se efectle en una sola etapa o en varias eta-
pas, ni tampoco gue el dinitrotolueno utilizado para la
extraccidn se desvie de la composicidn usual o de la dis-
$ribucibn habitual de isdémeros ni que el dinitrotolueno

se obtenga de modo discontinuo o continuo, en isocorrien-
te o en contracorriente o en una combinacidn de ambos pro-
cedimientos, y tampoco lo son el modo y la forma de reali-
zacién del lavado y del secado de la solucidén obtenida

de nitroglicerina en dinitrotolueno, que se hayan escogi-
do.

Con ayuda de los dibujos se explicard con ma-
yor detalle el procedimiento de acuerdo con el invento:

Ia figura 1 muestra una representacidn esque-—
mdtica simplificadaj

Ia figura 2 muestra una forma de realizacidn,
en la cual se ponen especlalmente de manifiesto las ven-
tajas de la forma de realizacidén contimua.

De acuerdo con la figura 1, el dcido final de
nitroglicerina, que contiene nitroglicerina disuelta y
suspendida, es introducido a través de una conduccidn
21 en un dispositivo de extraccidén 22, en el cual es ex~
traldo con dinitrotolueno, que penetra a través de la
conduceidn 28, y la nitroglicerina contenida es desensi-

bilizada. El dinitrotolueno que contiene nitroglicerina
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abondona el dispositivo de extraccidn 22 a través de la
conduccidn 23, ecs lavado a neutralidad mediante lavado

con agua y con solucidén de carbonato de sodio en el dis-
positivo de lavado 29, y luego es secado. El dcido resi-
dual de nitroglicerina, en el cual ya no se puede detec-
tar nada de nitroglicerina, es transportado a través de

1la conduccidn 24 desde el dispositivo de extraccidén 22

a la preparacién de dinitrotolueno 25 en donde se intro-
duce tolueno o dinitrotolueno a través de la conduccidn
26, El 4cido residual de mononitrotolueno resultante o

el decido residual de dinitrotolueno resultante abandonan
este dispositivo a travéds de la conduceibn 27, el dinitro-
tolueno producido es introducido a través de la conduccidn
28 en el dismositivo de extraccidén 22. A través de la con-
duccidn 19 se introduce en los lugares de destino el dini-
trotolueno que contiene nitroglicerina. EL deido nitrico
dilufdo que resulta en el lavado con agua del dinitroto-
lueno que contiene nitroglicerina es devuelto a través de
la conduccidn 20 a la preparacién de dinitrotolueno 25 con
el fin de¢ evitar pérdidas de gcido nitrico.

VMedianbe adicidén de mds cantidad de dcido nitri-
co y en caso necegcario también de deido sulfirico, es po-
sible en la preparacién de dinitrotolueno 25 producir ma-
yor cantidad de dinitrotolueno que lo que es posible apro-

vechando las cantidades de deido nitrico y de dcido sul-
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fdrico incorporados junto con el deido final de nitrogli-
cerina, y es posible asimismo utilizar este dcido total o
parcialmente para la extraccidén del deido final de nitro-
glicerina o para hacer funcionar la instalacidn sin decido
final de nitroglicerina para la preparacibén de dinitroto-
lueno libre de nitroglicerina,

Una de las formas de realizacidn posibles del
procedimiento segin el invento, en la cual se ponen de ma-
nifiesto las ventajas de la forma de realizacién continua,
se describe en la figura 2 y en los siguilentes ejemplos,

El dcido final de nitroglicerina obtenido en la
produceidn de nitroglicerina, penetra en primer término en
el recipiente intermedio 1, en el que es mezclado con el
deido residual de nitroglicerina presente como amortigua—
dor, procedente del extractor 17 o del separador 18, aflu~
yendo a partir del rebosadero del colector 2., El deido re-
sidual de nitroglicerina, en el cual ya no se puede detec—
tar nada de nitroglicerina y estd saturado con dinitroto-
Iueno, evita de este modo la separacidén de nitroglicerina
no disuelta durante el almacenamiento intermedio en el
recipiente 1, y desensibiliza mediante el dinitrotolueno
contenido en é1 a la nitroglicerina incorporada con el
deido final de nitroglicerina.

A partir de los colectores para dcido residual

de nitroglicerina 2, agua 3 y tolueno 4, fluyen las mate-

- 10 -



10

15

20

25

30.5.74

rias primas a un dispositivo dosificador 5, que permite
ajustar con exactitud y manbtener constaentes las corrien—
tes cuantitativas necesarias.

Para la nitracidén deltolueno con el fin de for-
mar dinitrotolueno se escogid una de las disposiciones en
s{ conocidas, en las cuales las corrientes de deido y de
producto fluyen dentro de las etapas individuales de modo
paralelo, pero en conbracorriente de una etapa a otra,
Correspondientemente, el tolueno es transportado desde
el colector 4 a través del dispositivo dosificador 5 ¥y
el deido final de mononitrotolueno procedente del separa—
dor 12 es transportado primeramente a un aparabto de extrac—
cién por agitacién G, con el fin de consumir el resto de
deido nitrico que ha quedado en el deido final de mono-
nitrotolueno, o de exbtraer el mononitrotolueno disuelto.
Ia emulsidn es separada en el separador 7, que puede ser
un separador estdtico o un separador centrifugo. El dei-
do residuzl de mononitrotolueno es transportado al alma-

cén o depdsito de deido residual, mientras que el tolue-

"no es incorporado en el aparato de niftracién principal 8

de 1la mono-nitracién, en el cual se introducen simultd-
neamente el dcido nitrico dilufdo obtenido y recuperado
del aparato de extraccién 10 en el separador 1l y el dei-

do final de dinitrotolueno que sale de la etapa de dini-

trotolueno, separado del dinitrotolueno en el separador 16
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Despuéds de completarse la nitracidn en el apa-
rato 9 la mezcla de reaccidn es desdoblada en el separa—
dor 12 en mononitrotolueno bruto y en decido final de mo=
nonitrotolueno, lo cual de nuevo, igual como también en
el separador T, 11, 16 y 18 se puede lograr por medios
estdticos, mediante un separzdor cenbtrifugo o de otra ma-
nera. El deido final de mononitrotoluenc, tal como ya se
ha descrito arriba, es introducido en el aparato de extrac
cidn por agitacién 6, el mononitrotolueno bruto es intro-
ducido en los aparatos de nitracidén prineipal 13 de la
etapa de dinitrotolueno, en donde se incorpora simultd-
neamente el dcido residual de nitroglicerina procedente
del colector 2, a través del dispositivo dosificador 5.
Ta mezcla de nitracién atraviesa los aparatos de nitra-
¢ién ulterior 14 y 15, en los cuales se completa la reac-
¢ibén para formar dinitrotolueno. Esta mezcla es separada
en el separador 16 y, tal como arriba se ha explicado,
el decido final de dinitrotolueno es conducido enél apa—-
rato 8 de la mononitracidén y el dinitrotolueno es condu-
cido dentro del extractor 17, en el cual desde la mezcla
de dcidos del recipiente intermedio 1 se extrae la nitro-
glicerina., Despuds de la separacidén de las fases en el
separador 18, el dcido residual de nitroglicerina wvuelve,
a través del colector 2, dentro del recipiente inbtermedio

1, mientras que la solucidén de nitroglicerina en dinitro-

- 12 =
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tolueno en el extrachor 10 es lavada con el agua retira-
da del colector 3 a través del dispositivo dosificador
5, para la recuperacidén del deido nltrico extralfdo jun-
tamente con la nitroglicerina. Después de haber separado
las fases en el separador 1l el decido nitrico penetra en
el aparato 8 de la mono-nitracidn, en contra de lo cual
la solucidn de nitroglicerina en dinitrotolueno es lava-
da en un dispositivo de lavador aqul s6lo mencionado y
a continuacidn es secada,

En la realizacién de los ensayos necesarios se
utilizaron como separador en las referencias 7, 12 y 16,
separadores centrifugos, en calidad de dispositivo dosi-
ficador 5 se ubtilizé una bomba dosificadora y para la
extraccién y separacidn de las fases en 10 y 17 o en
11 y 18 se utilizaron recipientes con mecanismo de agita—
cidn, susceptibles de ser calentados, provistos con sepa-—
radores especiales. Como aparatos de nitracidn 6, 8, 9
y 13 = 15 se emplearon recipientes provigtos con serpen-
tin de refrigeracidén y con envolvente, los cuales estaban
provistos con un mecanismo agitador vigoroso, los llamae
dos aparatos de copa o bote.

Ias soluciones obtenidas de nitroglicerina en
dinitrotolueno fueron lavadas nuevamente con agua, dos
veces con solucién de carbonato de sodio y, luego con
agua hasta quedar libres de dlcalis, y a continuacidén
fucron secadas en vacfo.

Una. ampliacién de los dispogcitivos descritos

- 13 =
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con colectores para dcido nitrico y dcido sulfdrico asi co-
mo con un digpositivo dosificador adecuado, permite incor-
porar cantidades adicionales de dcido en el dispositivo de
nitracidn, ventajosamente en el aparatc de nitracidn prin-
cipal 13 Ge la dinitracibén y en el aparato de nitracién prin
cipal 8 de la manonitracidn, con lo cual en el cago de au-
mentarse la cantidad empleada de tolueno se puede producir
una cantidad corregpondientemente mayor de dinitrotolueno,
que la que corresponde al contenido original de dcido ni-
trico y de dcido sulfidrico del decido final de nitrogliceri
na, Bl dinitrotolueno obtenido es aprovechado totalmente,

o después de haber retirado desde el geparador 16 una co-
rriente parcial de dinitrotolueno libre de nitroglicerina,
de auevo para la extraccidn de la nitroglicerina desde el
dcido procedente del recigiente 1.

Con estos dispogivivos adicionales eg posible
ademds hacer uso de la instalacidn, también sin utilizar
dcido final de nitrozlicerina, para la preparacidn de di-
nitrotolueno libre de nitrozlicerina.

Log ensayos necesariocs para aclarar los puntos
decligivos del procedimiento de acuerdo con el invendto, se

levaron a cabo en primer término en instalaciones discon

tinuag, obteniéndose el dcido final de nitroglicerina ne-
cesario en la nitracién de glicerina en un aparato de la-
borztorio, ol denominado aparato de Schlegel, de acusrdo

con métodos conocidog. ElL contenido de nitroglicerina de

- 14 -
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este dcido me encontraba en el margen de 2 a 3n.

sjemplo 1.

200 g de 4cido final ue nitroglicerina con 75,3k
de dcido sulfdrico, 8,9 de deido nitrico y 0,27w de Gui-
cog de nitrdoeno fucron mezclados intensamente durante
1C minutos a 6020 con 64 z de dinitrotolueno de sunto de
solidificacibn 56,49C, y a continuwacidn ze gepararon las
dog fages.

Dezpuds del lavado y del secado, el dinitrotolueno
contenia 3,0,. de nitroglicerina con un punto de soliaiifi-
cacidén de 52,49C. La disminucién del punto de solidifica-
cién fue confirmada por adicidén de la cantidad correspon-—
diente de nitroglicerina al dinitrotolueno uvilizado para
la extraccoidn. &n ol deido residual obtenido, con 76,85 de
dcido sulfdrico, 6,0, de dcido nitrico y 0,29, de 6xidos
de nitrdzeno, no ze podia detectar nada de nitrozliceri-
na.

jemplo 2.

Ta exitraccién de un dcido final de nitroglicerina con
72,1 de dcido sulfidrico, 12,5x« de deido nitrico y 0,25, de
Ssidos de nitréseno, en lag condiciones del Ljewplo 1 con 64 g

Jde dinitrobenceno, proporciond un dcido residual en el cual tam
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poco se podfa detectar nada de nitroglicerina, Il dcido
residual contenfa T4,2¢ de deido sulfirico, 7,04 de dci
do nitrico y 0,19% de 6xidos de nitrdgeno., El dinitroben

ceno habla recogido 8,8% de nitroglicerina.

Ejemplo 3.

a) 318,5 g de un 4cido final de nitroglicerina
con 70,4% de deido sulfirico, 12,0 % de dcido nitrico y
0,28 % de éxidos de nitrdgeno fue extraldo por agitaciébn
a 60eC durante 30 minutos con 102,5 g de dinitrotolueno
(punto de solidificacién 56,49C), y las fases fueron sepa
radas. EL dinitrotolueno de punto de solidificacién 52,85°C

obtenido de acuerdo con a) contenia 7,3% de nitroglicerina,

b) En 301 g del dcido residual con 6,6 % de 4ci
do nitrico, obtenido de acuerdo con a), en el que no se
podia detectar nada de nitroglicerina, se incorporaron go-
ta a gota en el espacio de 14 minutos con vigorosa agita-
cibn, igual que en el ensayo 1, 40 g de mezcla de isdmeros
de mononitrotolueno, se agité ulteriormente durante 20 mi
nutos y luego se separaron las fases,

¢) 60 g del dinitrotolueno dcido, obtenido de
acuerdo con b) fueron mezclados con 190 g de dcido final de
nitroglicerina (con 72,1% de 4dcido sulfirico, 12,4% de deci
do nitrico y 0,3% de 6xidos de nitrdgeno) procedentes de
otra nitracién segin Schlegel, se extrajeron por agitacidn

a 609C durante 30 minubos y se separaron las fases.

- 16 -
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El dinitrotolueno obitenido con un contenido de
nitroglicerina de 7,2% dié un punto de solidificacién de
52,9¢C.

Bl dcido residual extraldo por agitacidén conte
nfa 74,4% de decido sulfdrico, 6,15% de dcido nitrico y 0, 3%
de dxidos de nitrégeno. Nuevamente, no se pudo detectar na

da de nitroglicerina,
Ejemplo 4,

Fn una instalacién de aparatos correspondiente a
la figura 2, que estaba equipada con un colector adicional
v un dispositivo dosificador para 4cido nitrico al 98% en
peso, se incorporaron en el recipiente 1 en el 4cido desen
sibilizado, desyuds de alcanzar el estado de funcionamien-
to estacionario 15,2 kg por hora de un dcido final de ni
troglicerina con 70,5% de 4cido sulfirico, 11,8 % de deido
nitrico y 0,22 % de 6xidos de nitrdgeno. De éste recipien
te ge retiraron aproximadamente 20 kg/hora y el dcido desen
sibilizado se introdujo en el dispositivo de extraccidn
17, se extrajo con el dinitrotolueno producido, y después
de la separacién de las fases en 18 se condujo el deido 1i
bre de nitroglicerina al colector 2., Alll se retird la can
tidad necesaria para la nitracién de tolueno y se introdu
jo dosificadamente en el aparato de nitracién principal 13
de la etapa de dinitracidén, El exceso de dcido libre de ni

troglicerina fue devuelto de nuevo al recipiente 1 para la
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desensibilizacidn del dcido final de nitroglicerina.

Al mismo tiempo se rebtiraron del colector 3
0,44 kg/hora de agua y se incorporaron mediante el dis-
positivo dosificador 5 en el extractor 10, de dinitrotg
lueno que contenfe nitroglicerina fue lavado previamente,
v despuds de la separacién de las fases en 11 el decido
nitrico diluido se introdujo en el aparato de nitraciédn
principal 7 de la mononitracidén mientras que el dinitro-
$olueno que contenfa nitroglicerina fue recogido para el
lavado. A partir del colector de dcido nItrico se afiadig
ron dosificadamente al aparato 7 1,12 kg/hora de deido ni
trico al 98% en peso, ¥y a partir del colector 4 se afia-
dieron dosificadamente al aparato 6 1,86 kg/hora de tolueg
no. Ias temperaturas en los aparatos 6, 8, 9 é 13-15 se
encontraban en este periodo en los mérgenes de 30-452C o
de 55~702C,

Con este modo de procedimiento se obtuvieron
14,5 kg de 4cido residual de mononitrotolueno con 72,7%
de 4cido sulfirico, 0,05 % de dcido nitrico y 0,33% de 6xi
dos de nitrégeno, mientras que el dinitrotolueno que con-
tenfa nitroglicerina 4cido fue en primer término recogido
v a continuacidén lavado, primero con agua, {dos veces con
solucibn al 5% aproximadamenterde carbonato de sodio y nue
vamente con agua hasta quedar libre de 4lcalis, y fue se-

cado en vacio, Resultd un rendimiento de la disposicidn de

- 18 =
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3,75 kg/hora con un contenido de nitroglicerina de 8, 0%
y un punto de solidificacidén de 52,389C.

Ia presente solicitud, que corresponde a la pre
sentada en la Repdblica Federal Alemana, el 29 de Junio
de 1973, bajo el N2 P 23 33 144.4, se acoge a los benefi
cios del Articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propie-

dad Industrial.

REIVINDICACIONES

Ios puntos de invencidén propia y nueva, que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten
te de Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los que se

recogen en las reivindicaciones siguientes:

12,- Procedimiento para el tratamiento de los
dcidos finales que resultan en nitraciones de alcoholes po

livalentes, especialmente de glicerina, que contienenpre-

-19 -
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dominantemente 4dcido sulfirico, dcido nftrico y pequeflas
cantidades del producto de nitracidn, especialmente ni-
t;oglicerina, caracterizado porgue los dcidos Tinales son
liberados del producto de nitracién, especialmente de ni
troglicerina, por extraccidén con compuestos nitroaromdti
cos gque encuentran utilizacibn en la fabricacidn de ex—

plosivos.,

28,~ Procedimiento segin la reivindicacién 12
caracterizado porgue el 4dcido residual desensibilizado, 1i
berado del producto de nitracidén, que resulta en la ex-—
traccibn, es utilizado para la nitracidén de-compuestos arg

médticos o nitroaromdticos.

38,~ Procedimiento segin las reivindicaciones 12
vy 28, caracterizado porque se utiliza el decido residual
para la preparacién del compuesto nitroaromdtico que sir-

ve como agente de extraccién,

A8 .~ Procedimiento segin las reivindicaciones 12
a 38, caracterizado porque en calidad de agente de extrac-

cibdn se utiliza dinitrotoluenoc.

58 ,~ Procedimiento segin las reivindicaciones 12
a 42, caracterizado porque el dcido residual desensibili-
zado procedente de la extraccibén es introducido de nuevo

en el circuito, mezcldndose dcidos finales de nueva aportg

~- 20 -
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cién, antes de la extraccién, con por lo menos la misma

cantidad de dcido residual desensibilizado.

62,~ Procedimiento segin las reivindicaciones
12 g 52, caracterizado porque se lavan con agua los com~
puestos nitroaromdticos procedentes de la extraccidén, car
gados con el producto de nitracidn, especialmente con ni
troglicerina, para la recuperacién del 4cido nitrico con

juntamente extraildo.

728,~ Procedimiento para el tratamiento de los
dcidos finales que resultan en nitraciones de alcoholes
polivalentes.,

Ta]l y como se ha descrito en la Hemoria que an
tecede, representado en los dibujos que se acompafian y

para los fines que se han especificado.

Fsta Memoria consta de veintiuna hojas escritas

a mdquina por una sola cara.
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