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La presente invencidén tiene por objeto un nuevo
procedimiento de nitracidn en continuo, aplicable en par-
ticular a la fabricacidén de la nitrocelulosa, asi como
una instalacidén para la realizacién de tal procedimiento.

La nitracidén de la celulosa por un bafio de ni-
tracién constituido por una mezcla de acido nitrico, de
édcido sulfirico y de agua, es una reaccidén equilibrads,
exotérmica, re:ativamente lenta, principalmente a causa
de su carécter ?opoquimico: la velocidad de la reaccidn
de nitracidn qléda de hecho limitada por la velocidad de
difusién del éqido nitrico, por una parte, y del agua, por
otra parte, a través de las fibras de celulosa. Una ni-
tracién homogénea y de caracteristicas ajustadas, nece-
gsita, pues:

- una dispersidén reducida de los tiempos de permanen-
cia en el reactor de nitracidn,

' - una agitacidén fuerte (févorable igualmente a una
buena velocidad de reaccidn),

- pérdidas de vapores acidos muy reducidas, ya que‘
la reaccibén es sensible a variaciones infimas de la com-
posicidén del bafio,

- una buena regulacidn de la temperatura: una tempe-
ratura demasiado baja hace mé&s lenta la reaccidén e influye
algo sobre el estado firal; una temperatura demasiado alta
acentlia las pérdidas de vapores Acidos,

- un trabajo realizado bajo ligera presidn, que per-
mita la obtencién de grados méas elevados de nitrégeno.

Los procedimientos conocidos de nitracidn de la

I
celulosa comprenden procedimientos en discontinuidad y pro-

l cedimientos en!continuidad. . I
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Segln los procedimientos en discontinuidad, se l

introducen la celulosa y el bafio de nitracién, por car-
gas, en mezcladoras y se mantienen bajo agitacidn el
tiempo necesario para la reaccidn. En teoria, se posee el
control de todos los pardmetros indicados mids arriba, sal
vo por lo que respecta a la temperatura, al ser la super-
ficie de trueque térmico de dichas mezcladoras relativa-
mente reducida.

En la préctica, los aparatos discontinuos fun-
cionan realmente:

- a la presidén atmosférica,

- bajo una agitacibén de tipo medio,

- pricticamente al aire libre, por lo que se producen
pérdidas importantes de vapores acidos.

S6lo es un elemento favorable el tiempo de per-
menencia, perfectamente determinado.

' Los procedimientos continuos se realizan en la
practica, bien sea en reactores de tornillo, bien en reac-
tores montados en cascadas, o bien enlreactores tubulareé.

En los reactores de tornillo, la pasta de celu-
losa y de bafio de nitracidén se mueve bajo la accidén de un
tornillo, cuyo régimen de rotacidém fija el tiempo de reac-
cibn.

En estos reactores, como en el procedimiento en
discontinuidad, el tiempo de permanencia queda bien deter-
minado. Por el lontrario, es dificil realizar con eficacia
la agitacidn, y |es précticamente imposible planear un tra-

bajo realizado bajo presibén. Las pérdidas de vapores y la

_temperatura son dificiles de dominar. En los reactores en

l cascada, se agita la pasta en curso de nitraciém, dentro ‘
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de mezcladoras |y circula de una a otra por desbordamiento:_-]
La dispersién del tiempo de permanencia disminuye a me-

dida que se va sumentando el nlmero de los reactores. En
teoria, se puede concebir una instalacidn de este tipo que
responda a las condiciones enunciadas més arriba. En la
préctica, no sucede asi de ninguna manera, y tales apa-

ratos no son mejores que los reactores de tormillo.

Por otra parte, la regulacibén de temperatura
piantea siempre un problema por el hecho de la escasa su-
perficie de trueque o intercambio.

En los reactores tubulares, la materia que se
somete a nitracién circula por un serpentin, de un extre-
mo al otro del mismo. Sin embargo, tal reactor sdélo puede
ofrecer una posibilidad de caudal y de tiempo de perma-
nencia.

La presente invencibn permite evitar los incon-
venientes de los procedimientos clésicos de nitracidén de la
celulosa, puestos en evidencia més apriba, gracias a un
nuevo procedimiento de nitracidén en continuo denominado
"en bucles" (circuitos curvos) de la celulosa, por un baiio
de nitracién que contiene una mezcla de &cido nitrico, de
écido sulfﬁricoiy de agua.

Segﬁnfeste nuevo procedimiento, se inyecta en

continuo, bajo presién, de preferencia por medio de una
bomba de inyeccidn, una pasta compuesta de una mezcla en
cantidades dosificadas, de celulosa y de bafio de nitra-
cibén, en un reactor de nitracién constituido por un bu-
cle o circuito curvo de tuberia cerrado.

Se hace circular dicha pasta en circuito cerrado

30 l
por este bucle, protegida del aire, por medio de una bomba
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I bucle sucesivamente a varios reactores secundarios de ni-

€ circulacidén montada sobre este bucle, a razén de un cqg“l

dal de circulacidén notablemente superior al caudal de in-

yeccibn de esta!pasta en dicho bucle, de modo que se in-
i

“troduce una agitacidn intensa de la indicada pasta en el

referido bucle; se traspasa eventualmente la pasta de este
bucle a, por lo menos, un reactor secundario de nitracidn,
igualmente constituido por un bucle cerrado de tuberia,
con un caudal de transferencia igual al caudal de inyec-
cibén; se hace circular la pasta transferida en circuito
cerrado, por este bucle secundario, mediante una bomba

de circulacién montada sobre este bucle secundario, a ra-
z0n de un caudal de circulacién notablemente superior a
dicho caudal de inyeccidén, de modo que se asegure asi

una agitacidén intensa de la pasta; se saca en continuo la
pasta de este bucle secundario, a razén de un caudal igual
al caudal de inyeccidn, y se recupéra la nitrocelulosa asi
obtenida.

Segin una variante de este procedimiento, se
inyecta en continuo, bajo presibdn, dé preferencia por me-
dio de una bomba de inyeccidn, la pasta de nitracidn, en
un reactor primario de nitracidén constituido por un bu-
cle cerrado deftuberia;

- se hace circular dicha pasta en circuito cerrado
por este bucle, protegida del aire, mediante una bomba de
circulacién montada sobre este bucle, a razén de un caudal
de circulacidén notablemente superior al caudal de inyec-
cibén de esta pasta en este bucle, de manera que se asegura
una agitacidn inténsa de la pasta dentro del bucle;

- se transfiere en continuo la pasta desde dicho

I




v s AKEAIT SaRTEOA FOM 4

10

15

20

25

30

-5 —

Tacidén, constituido cada uno de ellos por una curva o "']
bucle cerrado de tuberia, y empalmados entre si y al
reactor ﬁrimario,_de dos en dos, en cascada 0 en serie,
con un caudal de traspaso igual a dicho caudal de inyec-
¢idn;

- se hace circular la pasta por cada uno de estos
bucles secundarios, en circuito cerrado, protegida del

|
aire, mediante una bomba de circulacién montada en cada
uno de tales bucles, a razdén de un caudal de circulaciém
i
notablemente s&perior a dicho caudal de inyeccidn, para
lograr una agitacibén intensa de la pasta en cada bucle;

- se extrae la pasta del Ultimo bucle, a razdén de
un caudal iguasl a dicho caudal de inyeccidn, y se recu-
pera la nitrocelulosa asi obtenida.

Asi pues, la bomba de inyeccidén asegura la ali-
mentacidén bajo presidén de la pasta al bucle primario de
nitracidén e igualmente, el traslado de esta pasta desde
dicho bucle primario, sucesivamente a los bucles secun-
darios de nitracidn, de bucle en bucle, gracias a la so;
brepresidn engendrada por dicha bomba de inyeccidn, ¥y
determina, pues, el tiempo de permanencia de la pasta en
la instalacién de nitracidn.

Esta bomba de inyeccidn debe vencer:

-~ por una parte, las pérdidas de carga en los conduc- '
tos de inyeccidén y en los conductos de traspaso entre los
bucles de nitracién,

- ¥ por otra parte, la suma de las alturas manométri-
cas realizadas’por las bombas de circulacién.

El punto de funcionamiento de la bomba de in-

I yececibén se halla en la interseccidén de la curva de la ca- l
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racteristica de esta bomba, y de la curva que representa
la altura manogétrica total que ha de aportar la bomba de
inyeccidén, en funcidn del caudal de inyeccidn. Se debe,
pues, escoger gna bomba que proporcione un pequefio caudal
bajo la mayor ’ltura manométrica posible, e igualmente, en

contrar un medjo para hacer variar este caudal con miras
f
a modificar la duracidén de la permanencia de la pasta dentro

[
de la instalacidn.

Las bombas Volumétricas, que dan un caudal regu-
lable bajo una altura manométrica practicamente indetermina
da responden a criterios de seleccidén. No obstante, con
este tipo de bomba, variaciones débiles de caudal corres-
ponden a fuertes variaciones en la presién de inyeccién,
lo cual podria constituir un grave riesgo de explosidén en
el caso de la fabricacibén de nitrocelulosa, si se produ-
Jera un taponamiento accidentai en la instalacidn.

Se han elegido las bombas centrifugas por razones
de seguridad, ya que con este tipo de bomba, con una va-
riacidn débil de la altura manométrica, varia fuertementé
el caudal, lo que suprime los riesgos de explosidn en el
caso de una obstruccién accidental. _

Para hacer variar el caudal de inyeccidn, a fin
de modificar la duracién de la permanencia en la instala-
cibn, se puede prever un variador de velocidad en el ac-
cionamiento defla bomba centrifuga.

Por Atra parte, en cada bucle o circuito curvo
de nitracidén, circula la pasta a una velocidad notable-
mente mayor que la velocidad de inyeccidn, efectudndose

la aceleracidn por la accién de la bomba de circulaciénm,

| que realiza una viva agitacidnm. I
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Las bombas de circulacidn permiten asi mantener
el nimero de Reynolds en los bucles de nitracidén con un va-
lor suficiente, incluso con los menores caudales de inyec-
cién.

Las bombas de circulacidn deben, pues:

- por una parte, comurnicar a la pasta una velocidad
de circulacidén dentro de los bucles que sea la mayor posi-
ble con relacidn a la velocidad de inyeccidn, y

- por otra parte, vencer las pérdidas de carga en los
bucles.

Se debe, pues, escoger, una bomba de circulacidn
gue proporcione um gran caudal bajo una pequefia altura ma-
nométrica.

Pueden convenir, a tal efecto, las bombas centri-
fugas. E1 hecho de proveer a estas bombas de circulacidn
de un variador de velocidad, permite eliminar los riesgos
de taponamiento, de la instalacidn, en el caso de que el
caudal de inye%cién llegue a sexr demasido escaso.

Segﬁﬁ la implantacidn, se pueden escoger, par#
cada bucle de nitracidén varias disposiciones posibles, pu-
diendo ayudar los bucles o bien actuar en sentido contrario:
a la bomba de inyeccidn, o también ser "transparentes", se-
gin que los conductos de inyeccidn y de extraccién de la
pasta enmarquen o encuadren a la bomba de circulacidén de
cada bucle de nitracidén, o que, por el contrario, estén ex-
tremadamente préximos y no enmarquen a la mencionada bomba
de circulacién.

Se selecciona ura u otra disposicién, segin que

¥ . ..
se desee montar:la instalacidén en altura, (en el caso de

I que la superfidie disponible en el suelo sea limitada) o quel

K
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se desee montar la instalacién horizontalmente sobre el

suelo, totalmente (en el caso de que sea ilimitada la su-
perficie disponible).

Por lo que se refiere a los parametros de funcio-
namiento, y més particularmente a la duracibén de la reac—-
cién de nitracién, se alcanza el grado de nitrdgeno nomi-
nal de las nitrocelulosas tras 7 minutos de permanencia de
la pasta en la instalacidn, traténdose de una nitrocelulosa
de un grado de nitrdégeno medio, y es de 8 minutos para una
nitrocelulosa de un grado elevado de nitrégeno.

Por 1o que se refiere a la temperatura de reac-
cién, su influencia es débil sobre el grado final de ni-
trbgeno; por el contrio, la temperaturas de reaccidn tiene
un efecto importante sobre la velocidad de la nitraciénm.

Una temperatura de reaccidn inferior o igual a 432C da buenos
resultados. i
| Por fo que respecta a la concentracidén, no es

posible canalizar la pasta a cualquigr concentracidn, ya
que el aumento de concentracidén tiene como consecuencia ob-
turaciones en la instalacién. Se ha escogido, segfin la in-
vencidén, una concentracién de 30 g/1, lo que corresponde a
una proporcidén de nitpacién de 50 a &0,

Las ventajas de la nitracion en circuitos curvos
o bucles son numerossas:

- se trata de un procedimiento en continuo, mas rapido
que los procedimientos de nitracidn clasicos;

- no existe fase intermedia atmésfera/bafio de nitracién,
¥ por tanto, se |evita la emisién de vapores nitrosos, y por

ende, se logra ‘una nitracidén més eficaz y un consumo menor

30 l
Lgfl bafio; ' |
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- la entrada en circulacién de la pasta a gran velo-
cidad por las curvas o bucles, permite realizar una buena
agitacién y la utilizacidén de bucles permite reducir la
longitud de la instalacidén. (A partir de cuatro a cinco
buéles se haceﬁ muy pequefias las separaciones en tiempo o
cortes). E

El pfocedimiento conforme a la invencidn debe
conducir a una instalacidén que ofreceri més seguridad.

La instalacidén es bastante simple y los gastos
de explotacidn son inferiores a los de las instalaciones
existentes.

Las pruebas que a continuacidén se describen han
demostrado que se pueden fabricar sin dificultad nitroce-
lulosas de tipos clésicos con una proporcidn de nitrdgeno
media o con una proporcidén de nitrbégeno elevada.

7 No oiétante, se puede extender el procedimiento a
todos los tipog|de nitrocelulosas la tnica restriccidén para
la utilizacién !del procedimiento es la concentracién de las
pastas vehiculadas. En términos generales, tal concentra;
cidén no debe rebasar los 50 g/l. Ademés, existen, igual-
mente, limites inferiores para el difmetro de la tuberia y
para la velocidad de traslado de la pasta: no se puede
apenas descender por debajo de 0,7 m/s en la velocidad de
inyeccidn y de transferencia, ni por debajo de 80 mm por
lo que se refiere al didmetro. Por consiguiente, el caudal
de inyeccidén seri del orden de 30 m3/h como minimo, siendo
el caudal de circulacidén el mayor posible (120 ms/h, por
ejemplo), a fin de mejorar la agitacidn. En la practica,
no es posible alcanzar un régimen turbulento rugoso.

| La nitracién en bucles o curvas cerradas permite l
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obtener, efectivamente, proporciones de nitrdgeno mas exal
tas y mas elevadas, siendo el punto més espectacular la re-
duccidn del consumo de acido nitrico, que queda dividido
por 1,2 en el caso de nitrocelulosas de un grado medio de
nitrégeno.

Por otra parte, la duracién de la nitracidén es
mucho menos elevada que en una nitracidén a presidén atmos-
férica; disminuye en la mitad (10 minutos frente a 20 mi-
nutos en los sistemas clésicos).

La presente invencidén tiene igualmente por objeto
una instalacidén para la realizacidén del procedimiento de
nitracién "en bucles", en continuo, de la celulosa, por
un bafio de nitracidén que contiene una mezcla de acido ni-
trico, de &cido sulfirico y de agua.

Tal instalacién comprende, segin la invencidn:

(a) un impregnador equipado con un agitador, con una
llegada de bafio de nitracidén, y con una llegada de celu~-
losa, para realizar la mezcla de la celulosa con el bafio
de pitracidén en cantidades dosificadas, para formar una.
pasta; i

(b) un diséositivo de nitracién, que comprende:

- un reacqér primario de nitracidn, constituido por
una curva o bucle cerrado de tuberia;

- una bomba de inyeccidén para alimentar bajo presidn
la pasta procedente del impregnador en el citado bucle;

.~ una bomba de circulacién montada sobre este bucle,
de un caudal notablemente superior al de la bomba de inyec-
cibén, para asegurar la pueéta en circulacién y la agitacidn

intensa de la pasta dentro de dicho bucle; la instalacidn

I puede eventualmente comprender uno o varios reactores se- l
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I cundarios de nitracién, constituidos cada uno de ellos por I

un bucle cerrado de tuberia y empalmados entre si, y al
reactor primario, de dos en dos, en cascada o en serie,
por unos conductos de transferencia, existiendo una bomba
de circulacidén, de caudal notablemente superior al de la
bomba de inyeccidn, montada sobre cada bucle secundario
para aéegurar la entrada en circulacidén y la agitacidén in-
tensa de la pa;ta dentro de este bucle, efectudndose el
traslado de la|pasta de bucle en bucle por medid de la so-
brepresidn eng %drada por la bomba de inyeccidn.

Se pééde asimismo prever un dispositivo de re-
cepcidén del préducto nitrado, dispuesto a la salida del
conducto de extraccién de la pasta, previsto en el Gltimo
bucle de nitracidn.

Describiremos a continuacidén la invencidén, con re-
ferencia al plano adjuntc, en el cual:

La figura l; es una vista esquemdtica de una ins-
talacibén de nitracién en bucle o circuito curvo, segin la
invencidn, que comprende un solo bucle o circuito curvo
de nitracidn.

La fi ura 2, es una variante de la figura 1, ¥
representa una instalacidén que comprende varios bucles o
circuitos curvos de nifracién.

La instalacién para la nitracidén en continuo de
la celulosa, segln la invencién, tal como se ha representado
en la figura 1 del plano, comprende un impregnador (1),
equipado con un agitador (2) y alimentado en bafio de ni-
tracién por un conducto sumergibdle (3), y en celulosa por
una banda tranéportadora (4), y en el cual la celulosa y

el bafio de nitfacién, aportados en cantidades dosificadas,
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I de modo que sea notablemente superior al de la bomba de
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e mezclan para formar una pasta; una bomba de distribucidn
(5), que ventajosamente seri una bomba centrifuga, provista
de un variador de velocidad, efectiia el paso de la pasta
asi preparada, por los conductos 6 y 7, al interior de un
reactor de nitracién, que presenta la forma particular de
un bucle o curva cerrada de tuberia (8); en este bucle, y
ligeramente mas adelante del punto de empalme con el conduc
to (7), se encuentra montada una bomba de circulacién (9),
constituida ventajosaménte por una bomba centrifuga igual-
mente provista de un variador de velocidad; la extraccidn
de la pasta, desde el bucle (8), después de la nitraciédn
completa, se hace por el conducto de extracciénm (10), en

un punto situa&o por delante del punto de empalme del con-
ducto (7); la éasta extraida se envia a unAdepésito colec~
tor (11).

Este montaje, en el que la inyeccidén y la extrac-
cidn de la pasta se encuentran en el mismo lado de la bomba
de circulacibn se denomina "de bucle transparente con ligero
efecto de bomba". Este tipo de bucle.permite montar la iﬁg
talacidén unitariamente en disposicién horizontal y realizar
una economia de potencia en la inyeccién.

Una véz en funciones, se mezclan la nitrocelulosa
¥y el bafio de n*?racién en el impregnador (1), y se inyecta
la pasta asi p %parada, bajo presiéﬁ, en el bucle de ni-
tracién (8), por medio de la bomba de distribucién (5).

7 En este bucle, circula la pasta en el sentido de
la flecha f, a una velocidad acusadamente mayor que la ve=~
locidad de distribucidn (de la bomba 5), bajo la accién

de la bomba de circulacién (9), cuyo caudal se establece
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distribucién (5), con lo que la bomba de circulacidn rea—f__]
lizaré una agiéacién intensa de la pasta. '

La eétrqccién de la celulosa nitrada de este
bucle (o la transferencia de la pasta de bucle en bucle,
en el caso de una instalacidén de varios bucles de nitra-
cidn, se realiza por la bomba de distribucién (5), gra-
cias a la sobrepresidén que la misma engrenda; por un caudal
de extraccién (o de transferencia) igual al caudal de in-
yeccidn de la pasta en dicho bucle por la misma bomba. El
caudal de esta bomba de distribucidn determina, pues, el
tiempo de permanencia de la pasta dentro del bucle de nitra-
cién. :

Se h ée pasar la celulosa nitrada extraida al
depbésito colector (11), pudiendo recogerse en una secadora
o centrifuga continua (no representada).

Seglin 1la variante representada en la figura 2,
la instalacidén comprende 4 bucles de nitraciénm (8a, 8b, 8¢
y 8d), repartidos en altura, y empalmados de dos en dos por
unos conductos de empalme (10a, 10b, 10c), sirviendo el
conducto (10d) para la extraccidén de la celulosa nitrada
del (ltimo bucle.

Cada bucle de nitracidén esta equipado con una bom-~
ba de circulacién (9a, 9b, 9¢, 9d), del tipo bomba centri-
fuga, provista de un variador de velocidad, de caudal nota-
blemente superior al de la bomba de distribucibén (5). Como
puede verse en el dibujo, elhconducto de inyeccién (7) co-
munica la bomba de distribucidén (5) con el primer bucle de
nitracién (8a) en un punto de este bucle situado ligeramente

mas adelante de la bomba de circulacidén (9a), en el sentido

l de la corriente, en tanto que el conducto de empalme (10a) I
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l el paso de dicha pasta de bucle en bucle,

—_ 14 —
une el primer ucle (8a) (en un punto situado por delante
de la bomba de éirculacién (92), enmarcando asi los con-
ductos (7 y 10a) a la referida bomba (9a)), al segundo
bucle (8b) (en un punto situado ligeramente a continuacién

de la bomba de circulacidén (9¢)) y asi sucesivamente; el

conducto de extraccién’(lod) evaciia la celulosa nitrada

del dltimo bucle de nitracién (8d), a una centrifuga o
secadora continua (12).

El montaje asi descrito, em el que la inyeccidnm
Y la extraccidén de la pasta enmarcan a la bomba de circu-
lacidén, es del tipo "de bucles de efecto freno". Este tipo
de circuitos curvos o bucles permite montar la instalacién
en altura, en el caso de que la superficie de suelo dis-
ponible sea limitada.

Durante el funcionamiento, la pasta de celulosa
y de bafio de nitracidén preparada en el impregnador (1) se
inyecta bajo presién, por la accidén de la bomba de distri-
bucidn (5) en el primer bucle de nitpacién (8a). En este
bucle se canaliza la pasta en el sentido de las flechas é
una velocidad grande con respecto a la velocidad de dis-
tribucidén, bajo la accidn de la bomba de circulacién (9a),
que asegura ung agitacidn intensa de la pasta.

La bomba de distribucién (5), gracias a la sobre-
presidén que enSéndra, asegura el traspaso de la pasta, del
primer bucle (Sa).al segundo bucle (8b), por el conducto
de unibén (10a), a razdén de un caudal igual al caudal de in-
yeccidén, y asi sucesivamente, asegurando la bomba de circu-
lacidén la agitacidén intensa de la pasta en cada bucle de

nitracién, mientras que la bomba de distribucidn asegura
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Finalmente, se evaciia la celulosa nitrada del
tltimo bucle (8d) y se recoge en la hidroextractora con-
tinua (12).

Las condiciones escogidas para la nitracién de
la celulosa en las instalaciones que quedan descritas son
las siguientes:

~ didmetro dg'los conductos (que constituyen los bucles o
circuitos |urvos de nitracibén, y los conductos de conexidn
de los buc gs): superior o igual a 80 mm;

- nimero de Iéynolds: aproximedamente 50.000;

- niimero de éucles: por lo menos, un bucle, y de prefe-
rencia, de cuatro a cinco bucles (se reduce la disper-
sién de los tiempos de permanencia al aumentar el nid-
mero de bucles, haciéndose muy pequefias las separaciones
de tiempo de permanencia a partir de cuatro a cinco bu-
cles; ademéds, la nitracién queda completa al cabo de
cuatro a cinco bucles; por encima de esta cifra, no
se obtiene ningﬁna mejoré en el resultado);

- caudal de la bomba de distribucién: 18 a 35 m>/h;

- caudal de la bomba de circulacién: el mayor posible: por
ejemplo, aproximadamente 120 m3/h;

- relacidén caudal de circulacién/caudal de inyeccidn: 3,4
a 6,7;

-~ velocidad de circulacién de la pasta: 4,2 m/s aproxima-
damente;

- velocidad de transferencia de la pasta: 0,63 a 1,23 m/s;

- sobrepresidn engendrada por la bomba de inyeccién: 1,5 a

3 bares:

- duracidn dﬁ la permanencia de la pasta dentro de la ins-

l talacidén: 6 a 12 minutos; l
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- temperaturﬂ de nitracién: inferior o igual a 439C; l
- concentracﬂén de la pasta: hagta 30 g de celulosa
por litro ﬁé bafio de nitracién (lo que corresponde

a una proporcién de nitracién de 50 a 60).

EJEMPLO 1

Una instalacidn de nitracidén tal como la repre-
sentada en la figura 2, prevista para la produccidn de
25 toneladas de nitrocelulosa al dia, responde a las
caracteristicas siguientes:

~ cuatro bucles de nitracién constituidos por conduc-
tos de un difdmetro de 100 mm, de una longitud total
de 80 metros, comunicados entre si por conductos de
un diémetro de 100 mm, de una longitud total de 30 m;

- ntmero de Reynolds: 50.,000;

- 4 bombas de circulacién: caudal de 120 m°/h.

- montaje de los 4 bucles en 4 pisos (para compensar los
35 m de altura manométrica total de las bombas de
circulacién por 10 m de altura ggométrica); )

- bomba de distribucién (situada en el 42 piso): caudai
de inyeccién 20 m5/h (para los 25 m de altura de eyec-
cibén o rechazo, hébida cuenta de lo que antecede y de
las pérdidag de carga en las tuberias de conexién);

- sobrepresién engendrada por la bomba de distribucidnm:
1,8 bar (eﬁtre la admisién y la eyeccién de cada bomba
de circulacién);

- relacidén caudal de circulacidén/caudal de inyeccidm: 6;

- velocidad de circulacidén de la pasta por los bucles:
4,2 m/s;

-~ velocidad de traspaso de la pasta de bucle en bucle:
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Se prepara la pasta a partir de la celulosa ¥y

- de un bafio de nitracidn corriente de la siguiente compo-

sicidn:
Partes en peso
H,S0, 60,64
HNO3 22,24
H,0 : 16,05
NO, ' 1,07

a una concentracidn de %0 g de celulosa por litro de
" bafio de nitracién.
La temperatura de nitracidén es de 302C. Se llega
a una proporcidn de nitrégeno de 12,5% al cabo de un tiem-
po de permanencia de la pasta en la instalacidén de nitra-
¢idén de solo 7 minutos.
En egtas condiciones, se obtiene una nitrocelu-~
losa de las siéuientes caracteristicas:
-~ grado de nitrégeno: 12,5%
- est;bilidad a 134,59: BQ ninutos
- viscosidad: 83 centipoises (solucién al 2%‘
en acetato de etilo)
- Taliani: 103 minutos
- solubilidad en el éter a 56% : 99%
-~ solubilidad en el alcohol a 95% : 2,14%
~ insolubles en la acetona: 0,36%
- alcalinidad: 0,14% _
- finursas: 100 cm3 (volumen ocupado por 10 g de
n'érocelulosa después de 2 h de decantacidn en
250 cm3 de agua.
EJEMPLO 2
[___ Procediendo en la instalacién de nitracién des-.__J
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crita en el ejemplo 1, y utilizando las mismas condicioneé"]
operativas, pero con una pasta a una concentracidén de 30 g
de celulosa ﬁor litro de un bafio de nitracidén corriente,

que responde a la composicidn siguieﬁte:

Partes en peso

HyS0, 66,13
HN‘O3 22,83
H,0 10,38
NO, 0,656

Se logra una proporcidn de nitrdgeno de 13,5 % al cabo de
un tiempo de permanencia de la pasta en la instalacién de
8 minutos solamente. Se obtiene una nitrocelulosa que tiene
las caracteristicas siguientes:

- géado de nitrdgeno: 13,5%

- estabilidad a 1%4,52: 30 mn

- viscosidad: 195 centipoises (solucibém al 4%

en acetato de etilo)

-~ Taliani: 77,5 minutos .

- solubilidad en el éter a 56% : 9%

- solubilidad en el alcohol a 95% : 3,6%

-~ insolubles en la acetona: 0,3%

- alcalinidad (al COBCa)<:O,2%

- finura: 100 cm3.

A titulo de comparacién, diremos que en el caso
de un reactor tubular cléasico de nitracidn, si se quiere
mantener en tal reactor el mismo régimen hidraulico que el
de los bucles de nitracién seglin la invencidn (es decir,

la misma intensidad de agitacidén de la pasta, o el mismo

nimero de Reynolds) para un caudal de 120 m3/h (igual al

I caudal de circulacidén por los bucles seglin la invencién),
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sera preciso utilizar un reactor tubular de unz longitud
de tubo prohibitiva de 2100 metros, para un diémetro de
tubo de 100 mm.

 Por el contrario, si se quiere conservar en este
reactor tubular clésico un caudal de 20 m3/h (igual &l cau
dal de inyeccidn o de paso de-la pasta de bucle en bucle,
segin la invencidn), serd preciso, de todos modos, utili-
zar 380 m de tubo de didmetro de 100 mm para no conseguir
més que un nimero de Reynolds de 8.000, valor muy inferior
gl nimero de Reynolds de 50.000 alcanzado en los bucles
de nitracidn segln la invencidn; en este caso, al ser de-
masiado débil ja agitacién, las fibras de celulosa queda-

rian mal nitra

as y la dispersién de los tiempos de perma-

nencia seria importante.

EJEMPLO 3

Una instalacidén de nitracidén tal como la repre~
sentada en la figura 1, responde a las caracteristicas si-

guientes:

1 bucle o circuito curvo de nitracidén, constituido por

un conducto de didmetro de 80 mm, de una longitud total
de 60 m, comunicado a la entrada y a la salida mediante
conductos de un diémetro de 80 mm y de una longitud
total de 1 imetros;

nimero de éynolds: 50.000;

1 bomba de icirculacién: caudal 120 ma/h;

1 bomba de inyeccidén: caudal 20 m3/h;

sobrepresién engendrada por la bomba de inyeccién: 1,5 a

2 bares;

relacién caudal de circulacién/caudal de inyeccidn: 6

velocidad de circulacidén de la pasta por el bucle: 6 m/sJ

~
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Se prepara la pasta a partir de la celulosa y de

un bafio de nitracién que tiene la composicidén siguiente:

H2804
HNO
H20
NO

3

2

Partes en peso

I 60,30

22,78
16,04
0,88

a una concentracién de 20 g de celulosa por litro de bafio

de nitracidn.

La temperatura de nitracidén es de 322C. Se alcanza

una proporcidén de nitrégeno de 12,49% al cabo de un tiempo

de permanencia de la pasta de 6 minutos en la instalacién.

En estas condiciones, se obtiene una nitrocelu-

losa que ofrece las caracteristicas siguientes:

proporcidén de nitrdgeno 12,49 %
estabilidad a 134,52 :>30 minutos
viscosidad: 83 centipoises (solucidén al 2% en

acetato de etilo)

Taliani : 104 minutos
soluble éter al 56% >99 %
soluble alcohol al 95% 2 %
alcalinidad (al COBCa) 0,2 %
insolubles en la acetona 0,%6 %
finura 100 cm5

Todo {aguello que sea accesorio en la realizacidn

del procedimiernto descrito, podrid ser objeto de modifica-

caciones y las lcuestiones de forma, dispositivos y maquinas

2o s | . . . P
utilizadas en la ejecucidén de la invencidn deberan tomarse

como de orden secundario, pudiéndose emplear aquellos que
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- mejor convengan en tanto no alteren fundamantalmente las "_]
particularidades caracteristicas. l
La solicitante se reserva el derecho de obtencidn
de los oportunos Certificados de Adicién complementarios

5 por las mejoras o perfeccionamientos que enm lo sucesivo

pudiera aconsejar la practica.
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I ' REIVINDICACIONES l

1).- Procedimiento e instalacidén pera la nitra-
cidén en continuo de la celulosa, por un bafio de nitracidn
conteniendo una mezcla de acido nitrico, de dcido sulfirico
y de agua, c ajracterizado porque:

a) se inyecta en continuo, bajo presidém, de preferen-
cia mediante una bomba de inyeccidn, una pasta compuesta
de una mezcla en cantidades dosificédas de celulosa y de
bafio de nitracibén, en un reactor de nitracidén constituido
por un bucle o circuito curvo cerrado de tuberia;

b) se hace circular diéha pasta en circuito cerrado
por el mencionado bucle, protegida del aire, por medio de
una bomba de circulacidén montada sobre el bucle, a razdn
de un caudal de circulacidén notablemente superior al caudal
de inyeccién de la pasta en dicho bucle, para asegurar una
agitacidén intensa de la referida pasta dentro del citado
bucle o circuito curvo;

¢) se traspasa eventualmente la pasta de dicho bucle a
por lo menos un reactor secundario de nitraciédnm, igualmeﬁte
constituido por un bucle cerrado de tuberia, a razbén de un
caudal de transferencia igual al citado caudal de inyeccidn;

d) se hace circular la pasta transferida, en circuito
cerrado, por dicho bucle secundarioc, por medio de una bomba
de circulacién montada en este bucle secundario, a razdn de
un caudal de circulacibénm notablemente superior a dicho cau=-
dal de inyeccidn, para asegurar una agitacidén intensa de

la pasta;

e) se extﬁae en continuo la pasta de este bucle secun-
dario a razdén de un caudal igual al caudal de inyeccidn, ¥y

I se recupera la nitrocelulosa asi obtenida.
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I 2) .= 'Procedimiento segin la reivindicacidén 1),

caracterizado porque se inyecta en continuo, bajo presiénm,
preferentemente por medio de una bomba de inyeccidn, la
pasta de nitracién en un reactor primario de nitracién cons
tituido por un bucle o circuito curvo cerrado de tuberia,

f) se hace circular dicha pasta en circuito cerrado
por el citado bucle, protegida del aire, por medio de una
bomba de circulacidén, montada en dicho bucle, a razdén de un
caudal de-circulacidn notablemente superior al caudal de
inyeccidn, para asegurar una agitacién intensa de la pasta
dentro del bucle;

g) se transfiere en continuo la pasta de dicho bucle
sucesivamente a varios reactores secundarios de nitracidn,
constituidos cada uno de ellos por un bucle cerrado de tu-
beria, y empalmados entre si y al reactor primario, de dos
en dos, en cascada o en serie, a razbén de un caudal de trans
ferencia igual a dicho caudal de inyeccidn;

h) se hace circular la pasta por cada uno de estos
bucles secundarios, en circuito cerrado, protegida del aire,
por medio de una bomba de circulacidn montada en cada uno

de estos bucles, a razbén de un caudal de circulacidén notable=~

mente superior ja dicho caudal de inyeccidn, para asegurar
una agitacidén intensa de la pasta por cada bucle;

i) se extrae en continuo la pasta del Gltimo bucle, a
razbén de un caudal igual a dicho caudal de inyeccién, ¥ se
recupera la nitrocelulosa asi obtenida.

3)«~ Procedimiento segfin las reivindicaciones 1) &
2), caracterizado porque para cada bucle de nitracidn, el

punto de inyeccidén o de transferencia y el punto de extrac-

I cién de la pasta enmarcan a la bomba de circulacidn.
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_ I 4).- Procedimiento segiin las reivindicaciones
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1) 6 2), caracterizado porque, en cada bucle de nitracién,
el punto de inyeccién o de transferencia y el punto de ex-
traccidn de la pasta se encuentran préximos y no enmarcan

a la bomba de circulacién.

5).- Procedimiento segln las reivindicaciones 1)
6 2), caracterizado porque para un nGmero de Reynolds es-
cogido en aproximadamente 50,000, el diédmetro internmo del
bucle de tuberia se establece de modo que es superior o
igual a 80 mm, el caudal de circulacidén de la pagta por el
bucle de tuberia es de 120 m3/h aproximadamente, la pro-
porcidn entre el caudal de circulacién y el caudal de in-
yeccibén de la pasta es de 3,4 a 6,7, ¥ la sobrepresidén en-
gendrada por 1% bomba de inyeccidn entre la admisién ¥ la
eyeccién de cada bomba de circulacién es de 1,5 a 7 bares.

6).~ Procedimiento segln la reivindicacidén 5),
caracterizado porque la duracién total de permanencia de la
pasta dentro de los bucles de nitracién es de 6 a 12 minutos.

7) .- Procedimiento segin lﬁs reivindicaciones i),
2) 6 5), caracterizado porque la temperatﬁra de nitracidén
es inferior o igual a 432C,

8).- Procedimiento segin las reivindicaciones 1),
2) 6 5), caracterizado porque la concentracién de la pasta
es igual o inferior a 50 g de celulosa por litro de bafio de
nitracidn. '

9).- Instalacidén para la nitracidén en continuo de
la celulosa, mediante bucles o circuitos curvos, por un bafio
de nitracidén conteniendo una mezcla de acido nitrico, de
dcido sulfirico y de agua, caracterizada por

comprender:

i
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a) un impregnador equipado con un agitador, con una

llegada de bafio de nitracidén y con una llegada de celulosa,

pars realizar %a mezcla de la celulosa con el bafio de ni-
tracidén, en caﬁtidades dosificadas, para formar una pasta,

b) un dispositivo de nitracién que comprende:

- un reactor primario de nitracibn constituido por
un bucle o circuito curvo cerrado de tuberia,

- una bomba de inyeccidn para alimentar bajo presiém
la pasta procedente del impregnador, en dicho bucle,

- una bomba de circulacidén montada sobre dicho bucle,
de un caudal notablemente superior al de la bomba de in-
yeccién, para asegurar la entrada en circulacidén y la agi-
tacién intensa de la pasta dentro de dicho bucle,

- eventualmente, uno o varios reactores secundarios
de nitracidn, constituido cada uno de ellos por um bucle
cerrado de tuberia, y empalmados entre si y al reactor pri-
mario, de dos en dos, en cascada o en serie, por unos con-
ductos de transferencia, estando montada una bomba de cir-
culacién, de un caudal notablemente superior al de la bdm-
ba de inyecciép, sobre cada bucle secundario, para asegurar

]
la entrada en circulacidén y la agitacidén intensa de la

pasta dentro dé dicho bucle, quedando asegurado el paso de
la pasta de bucle en bucle pbr la sobrepresidn engendrada
por la bomba de inyeccidn, y

¢c) un dispositivo de recepcién del producto nitrado,

[ dispuesto a la salida del conducto de extraccidn de la

pasta prevista en el (ltimo bucle de nitracidn.
10).- Instalacién seghn la reivindicacidén 9),

caracterizada porque la bomba de inyeccidén y la bomba o

l bombas de circulacién son bombas centrifugas, provistas I
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- l preferentemente de variadores de velocidad. l

10

11).- Instalacién segln la reivindicacién 9),
caracterizada porque los bucles de nitracidn se establecen
en un nfimero no superior a 5.

12).- "PROCEDIMIENTO E INSTALACION PARA LA NI-
TRACION EN CONTINUO DE LA CELULOSA".

Todo ello seglin queda expuesto en la presente
Memoria que consta de veintiseis hojas foliadas y mecano-

grafiadas por una sola cara y una hoja de dibujos que con

la misma se acompaiia.

MADRID, 21 de Marzo de 1978.
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