221649 P - 13.145

g ¥

&7 MAY 1 MALA FEPRODUCC'ON
POR DEFECTO DEL ORIGINAL

EORTA DESCRIPTIVA
paralsolicitar
PA?PBNTE DE INWNVENWNGCION
en
ESPANA
por VELINTE ailos _
& nombre de SOCLELE “PROGIL"™, entidad francesa, establecida

en 77 re de m1romeshil, Parisy Francia, por:

“UN PROCEDIKIENTO DE PREPARACION DE POLICGLORONAFTALRIOS
PARA LA IMPREGNACION DE CONDRNSADORES DE PAPEL™

La industria de los condensaseores utiliza des-
de hace mucgho tiewpo, c¢oic nasaes de hupregnacién de oondensado-
res de pagpe‘l', policloronaftalenos ouyo contenido en sloro esta

generalmente couprendido entre el 48 y 60% y cuyo punto de fu-
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sidn totel esté comprendido entre 90 y 1352¢.

Estos poliolorénaftalenos ocnocidos se ob~-
tienen por cloruracidén sustitutiva del naftsleno en presen-~
cla de un catalizador (yodo, cloruro £érrico, cloruro de en—
timonio, eto.). Se obtienen mesas gerosas negruzcas gue se
neutrslizen y que para purificarlas se someten a destilasidn
en vecio.

Heclendo variaer el gontenido en cloro del
producto bruto sometido g la destilacidn, se puede regulear
el punto de fusidn del produsto destilado & un nivel deseado,

En oconsecuencia, en el comercio se encuentran generslmente tres

tipos principales de estos productosy a saber:

- un tipo de punto de fusidn bajos que pre~
senta la fusidén total a sproximsdauente 90-952 ¢ y ouyo gon-
tenido en cloro se aproxima el 49-50%;

-~ un tipo de Punto de fusiodn medio, que pre—
senta la fusidn total a aproximedemente 1152 y cuyo contenido en
cloro se aproxima a 54-55 %;

. - ¥y un tipo de punto de fusidn elevado, que
presenta la fusidn total a eproximedeamente 130-135 90 y un con—
tenido en cloro préximo al 60%. ‘

Hl enalisis de estos productos muestra que ca-
da tipo no esté constitufdo por un producto #nicos con conte-
nido en cloro correspondiente al oontenido medios sino por una
mezcla de productos con valores de cloro diferentes; ¥ que las
partes que corresponden & un contenido molecular dado de gloro

se componen a su vez de mezglas de un determinado numero de
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isémeros de posicidne Estas policloronaftalinas conocidas,
ouando se obtienen bien exentas de impurezas idnicess cons~
tituyen ya mases de impregnacidn interesantes para los con-
densadores de pgpely ya que les confieren una resistencia muy
buena a la perforseidn y una buena estabilidad al oelor.

3in embargos mientras que los tipos de poli-
cloronaftaleno de bajo punto de fusidn oconfieren generelmente
al pepel inpregnedo una permitividad o constente dieléstrica
elevaday muy interesante, los tipos de punto de fusidn medio
y elevado no les confieren mas gque una permitividaed relativa—
nmente pequeiliay aun cuando las permitividedes de estos tres ti-
pos son iy préximas y’eievadaa, cuando se miden sobre placas
de un determinado espesor. Ademés, si bien la permitivided ele-
veda del pgpel impregnado con el tipo de punto de fusidn bajo,
es muy estable oon el tleupos la pequefie permitidad obtenida
con los tipos de punto de fusidn medio y elevado, sufre un
aumento que es muy lento a la temperatura ambiente, y nas
répido por recalentamiento a una temperastura inferior el pun-
to de reblandecimientoy para tender & un velor elevado muy
préximo al que se obtiene con los tipos de puntos de fusidn
hajos.

Parece ser que esta diferencia de permitivi-
dad del papel impregnado, se puede atribuir a una diferencia
de las foruas cristalinas en capas delgadas, que existiria
entre el tipo de punto de fusidn bejo por une parte, y, por
otras los tipos de punto de fusidn medio y elevado.

Cada vez que el examen miorosedpico de los

policloronaftalenos en capa delgadas revela una estrustura
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cristalina en forua de grendes placas estriadas, el producto
confiere al pepel impregnado una permitividqﬂ elevaday lo que
es el caso de los policloronaftalenos de punto de fusidn bajo.
s8i, por el contrario, sl exauen miscroscépico myestra un aspec-
+to de péqneﬁos cristeales brillantes o "esferolitos™, lo que es
el caso de productos de punto de fusidn medio y elevedo, la
pernitivided del papel impregnado permasnsce pequefia,

B aspecto de las placas viene dado por los
tricloronaftalenos, mientras que el especto de loa esferolitos
viene dedo por los tetracloronaftaelenos y pantaéloronaftalenos.
Por adicidn progresiva de productis en esférolitos @ productos
en placay se mantiene el aspecto de las placas, en tanto gue
no se haya slcenzado un determinado contenido de esferolitos;

a partir de este contenidos el aspecto cambia completamente &l
del los esferolitos. La permitivided elevada del papel impreg-
nedo se mentiene en tanto se conserve el aspecto de las plecas;
y decae cuendo el aspecto pasa & ser el de los esferolitos.

| Este estado de cosas es molesto porguey, en nu-
merosos casos, la utilizaecidn de productos impregnedos de punto
de fusidn bastente elevado es degseebley pero el empleo de los
policloronaftalenos de punto de fusiodn medio y elevado, como los
gue se pueden encontrar en el comerclioy hase perder el bhenefi~
cio de ia.permitividad elevada que se obtiene gon los tipos de
punto de fusidn bajo. Ademas, los condensadores obtenidos su~
fren, después de la febricacidn, wn aumento lento de capacidads
16 que los hace inutilizables cada vez que se necesite una capa-

cldad muy estable (por ejemplo en los circuitos sintonizedos).
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La solicitante ha indicado ya, en su solicltud
Ne -y que ge podia vencer esta dificultad sometiendo los
condensadores gue salen de impregnacidn a una ten#idn conven-
niente, alterna o cont{nuas en el tremscurso de la oristalize-
oidn por enfriamiento del impregnente constitufdo por una poli-
cloronaftsleno de punto de fusidn medio o elevado. £l conden-—
sador, inmediatamente después del enfriaviento, muestra enton-
ces una cgpacided fan elevada y estable como si hubiera sido
impregnado con wn policloronefteleno de punto de fusion bajo.

Sin embarso, este procedimiento puede presen-

‘tar a veces slgunas dificultades de orden practico. Ademas,

8l los condensadores son llevados accldentelmente a una tem-
peratura proxima o superior al punto de fusidn totsl del im—
pregnante, cusndo no estan bejo tensidn o es tam bajo una
tensidn insuficiente, pueden perder parte de s& capscidad,.

¥l presente invento tiene especislmente por
fin aportar otra solucidn el mismo problema. Consiste princi~
pelnente en la prgparaoién de un nuevo tipo de poliecloronefta-~
leno de punto de fusidn elevado quey contrariasmente a los ‘
policloronaftslenos comerciales también de punto de fusidn
elevedo, presenta una estructura coristelina de placas en
cepa delgeday y da directasmente al papel impregnado una per-~
mitivided elevedas sin operacion fisice o quimica complemen-
taria.

‘La solicitente ha observado que los tetraclo-
ronaftelenos no estaben unicamente constitufdos pér produc~=

tos de aspecto microsedpico esferol{tico, sino que elgunos
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de sus iszdmeros tenien la estructura cristeline favbreble que
da al papel una permitividad elevada.

‘ Ha observado tamwbién que estos igdmeros ine
teresantes se forman de una manera natural en el curso de la
cloruracion sustitutiva del naftaleno, pero que desaparecen
rapidamente de la mezola en el momento en que se rebasa un
contenido de eloro dptimos muy probablemente a consecuencia de
una receptividad del cloros, mayor gue la de sus isdmeros in~
deseables, de forma oristslina esferolitica.

8in embargos dado que los isdmeros interesan~
tes acusan un punto de ebullleidn mas elevado que los isdmeros
indeseables, se puede; conforme &l presente invento, extraer-
los de la mezola por destilacidn con rectificacidn euldadosa,
De esta manera se obtlenen fracclones que presentan generslmen-~
te un punto de fusidn de 135-180 9U; para un contenido en clo-
ro proximo al 54%, cuya textura cristslina, en capa delgada,
tiene forma de placas y que den el pgpel impregnado una permi-
tivided elevada.

mete punto de fusidn elevado puede perecer dos
veces excesivo, pero es facll reducirlo por mezdia con poli-
cloronaftalenos de punto de fusidn bajo y de textura eristali-
na favorsble., Por dosificaecion ouidadosa de los constituyentes
es poslible prepsrear mezcles que presentan todos los puntos de
fusién que se pueden desear entre 90 y 1402C,

Es posible igualmente, segin otra forma de
realizacidén del inventoy preparar directamente la mezcla, rea-

lizando le rectificacidn de la siguiente manera: se gomienza
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pdr eliminar, como productos de cabezas una parte de los pro-
ductos que presentan los puntos de ebullicidén y fusidn mAs ba—
jos; deSpués, en el momento oportuno, se envia el destilado

a un receptor principal. La destilacidn se sigue de cerca y,
en el momento en que aparecen 1os productos esferoliticos,

se envia el destilado a un receptor auxiliar; pero se le hace
volver al receptor prinecipsal en el momento en gue recobra el
aapéoto miorosedpico de rlacas. Es posible, llevando adecua~-
demente la rectificacidn, obtener igualmente, de esta manera,

todos los puntos de fusidn deseadoa entre 90 y 1402 g,

EEREPLO I

Una muestra de naftaleno ha sido olorada de
la forma conociday hasta un contenido de ocloro préximo &l
50%. A continuacidn se somete a la rectificacidn en vacio,
después a neutralizacidn y lavedo. La destilacidn se sigue
por toma de muestras a intervalos regulares y sometiéndolas
a un examen microscoplco. Se recoge como producto interesan-
te el que aparece en forma de placassy inmediatamente después
del paso de las fracolones esferol{ticas. La fraccidn recogi-
da de esta memera representa el 244 de la masa total del pro-
ducto bruto sometido a la rectificacidn, Muestra un punto de
oristelizacidn de 1382 G y un contenido en cloro del 55%

Un condensador de ensayo de pgpel, impregnado
gon esta fraccién, ha mostrado una capacidad de 0,221 mioro~

faradios, sensiblemente constante desde la temperatura embiente
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hasta 12590 A titulo de comparacidn, el mismo tipo de conden-
sador impregnedo con policloronaftsleno olésico de punto de
fusidn medio y elto, tenfa una capacidad prézima & 09170 micro~
feradiosy mientras que por impregneeidén son un policloronaftaleno
clésico de punto de fusidn bajos se obtuvo una cepecided de
0,218 miorofaradios, constente solamente desde la temperatura
embiente hesta 80 20, La utilizacidn de esta fraccién de pun-
to de fusidn alto permite por tento una gensncia de cepacidad |
de egproximedemente 30 % con relacidn e los policloroneftalenos
clésicos de punto de fusidn medio y slto muy préximo;. Esta ce~-
Pacldad es muy cercana a la que se obtiene con los tipos de
punto de fusidn bajos pero con la ventaja sobre estos de temer
une zona de estabilidad de la cepacided extendida heste tempe-
returas bestente mas elevedas, ademis, la colocacin en una
eatufa a 60 Qd Permite comprobar lea consteamcie, ocon el tiempo,
de la ospacidad de 1los gondensadores impregnados con esta frac—
oiény mientres que la cepacidad de los condensadares impregna~
dos con los policloronaftal enos clésicos de punto de fusidn

medio y elevados, aumenta entonces progresivamente,

ERMPLO 2

Se mezcla una muestra de la fraceidn de run~-

to de fﬁsién elto, obtenida en el ejemplo 1y con una centidad

igual de policloronaftsleno de punto de fusidn bajo, préximo
a 92 20, que presenta la estrustura eristalina feVorsble pe~-

ra una permitividad elevada del pepel impregnadoe. De esta forma
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se obtiene un punto de fusidén 116 90 para la mezcles Un conden-
sador, del mismo tipo que los precedentes, muestra, después

de impregnacidn con la mezcla, una capacidad de 0»219 microfara-
dias, sensidblemente gonstante entre la temperatura ambienté y
110 20 y que no sufre variacidn en el ensayo de maduracidén ace—

lerada por recoéido,

ETRMPIO 3

Una muestra de policloronaftaleno bruto, ana~
logo a1 del ejemplo 1, es sometida & la rectificaecidn en va-
0id, Se sigue la destilacidén retirando periodicamente mmestras
que éon examinadas al microscopio, Déspués de hsber desechado
une parte de los componentes de punto de ebullicidn y fusidn
bajos se continua la destilacidn recogiendo los productos de
Punto de ebullicidn més elevado, que presentsn la estructura
oristelina favorable, En el momento en que aperecen los esfe-
rolitos, el destilado es enviado & un receptor euxiliar: y des-
pués nuevemente al receptor prineipal, a partir del momento en
que en los productos condensados reeparecen la forma de Placas,
De esta manera se obtiene un destilsdo que representa el 45%
de la nasa del producto ﬁruto gometida a la destilaciodn, y que
funde totalmente a 114 20, Este destilado presenta.propiedades
anélogaa a8 las de la uezcla del ejemplo 2Vy confiere propieda-

des andloges a los condensadores que son impregnados con 6l
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=000= NOTA =o000=

Los puntos de invencidn propua y

nueva que

se presentan para que sean objeto de esta solicitud de Pa~

tente de Invencidn en Espsaiiay por VEINTE aiilos, son los si-

gulentesg:

12, - Un procedimiento de preparecidn de

policloronaftslenos en punto de fusidn elevado y que dan di-

rectamente al papel 'impregnado une permitividad elevadas carac—

terizado por el hecho de que se selecclonan fracalones de des-

tilacidn, realizéniose esta destilacidn sobre productos bru-

tos, de contenido en cloro moderados especielmente seg‘é:n el

ejemplo L.

22, - Un procedimiento de preparacidn de

policloronaftsl enos cuyos puntos de fusidn pueden

entre 90 y 140 ©0 y que dan directamente al papel

extenderse

inpregnado

una permitivided elevaday caracterizado por el hecho de gue

se mezclan fracciones de punto de fusidn alto, obtenidas se-

gun el invento, con fracciones de punto de fusidn bajo de

textura faversbla,especialmente segun el e jemplo 2.

32, = Un procedimiento de preparacion de

policloronaftal enos cuyos puntos de fusidn pueden

entre 90 y 140 20 y que dan directamente al pepel

extenderse

impregnado

una peruitividad elevaday, ocaracterizado por el hecho de gue

se opora por destilecidn, eliminendo las fracciones indesea-

bles, especialuente segin el ejemple 3.
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42, - Un procedimienfo de preparacién de po-
licloronaftalenos para la impregnaqién de condensgdores de pg.
pel.

Tab y como se ha descrito en la Meuoria que
antecede y parae los fines que se hen especificado,

7 BEsta Memoria consta de once hojas escritas a

maquina por una sola cara.
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