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?7MAY.1?SSÎ MALA FEPRODUCC ON 
POR DEFECTO DEL ORtGtNAL

MEMORIA DESCRIPTIVA 

para so lic ita r

P A T E N T E  DE  I N V E N C I O N  
e n

R S P A N A

por VEINTE años

a nombre de SOCIETE "PROOIL"# entidad francesa# establecida 
en 77 me de Miromesnil# Paris# Francia# por:

"UN PROCEDEREMO DE PREPARACION DE POLI CLORONAFTALWOS 

PARA LA IMPREGNACI ON DE CONDĴ iSADORES DE PAPEL"

La industria de los condensaeores u tiliz a  des­

de hace mucho tiempo# como masas de impregnación de condensado­

res de papel# polldoronaf tálenos cuyo contenido en cloro está 

generalmente comprendido entre el 48 y 60% y cuyo punto de fu-"
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sión total está comprendido entre 90 y 135-0 .

Estos polioloronaftaleños conocidos se ob­

tienen por cloruración sustitu tiva  del naftáLeno en ^ esen ­

c ia  de un catalizador (yodo, cloruro férrico , cloruro de an- 

 ̂ timonio, etc.)# Se obtienen masas cerosas negruzcas que se 

neutralizan y que para pu rificarlas se someten a destilación 
en vacio#

Haciendo variar el contenido en cloro del 

producto bruto sometido 3 la  destilación, se puede regular

10  e l punto de fusión del producto destilado a un nivel deseado.

En consecuencia, en el comercio se encuentran generalmente tres 

tipos principales de estos productos, a saber:

-  un tipo de punto de fusión bajo, que pre­

senta l a  fusión total a aproximadamente 90-953 o y cuyo con-

1 $  tenido en cloro se aproxima al 49- 50%?

-  un tipo de ¡¡Sunto de fusión medio, que pre­

senta l a  fusión total a aproximadamente 115S  y cuyo contenido en 
cloro se aproxima a 54-55 %;

-  y un tipo de punto de fusión elevado, que

20 presenta la  fusión total a aproximadamente 130-135 sg y ^  con­
tenido en cloro próximo al 60%#

EL an álisis de estos productos muestra que car­

da tipo no está constituido por un producto único, con conte­
nido en doro correspondiente al contenido medio, sino por unf 

mezda de productos oon valores de doro diferentes; y que la s  

partes que corresponden a un contenido molecular dado de doro 

se componen a su vez de mezdas de un determinado numero de
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221 6 49
isómeros de posición# Estas policloronaftalinas conocidas# 

cuando se obtienen bisn exentas de impurezas iónicas# cons­

tituyen ya masas de impregnación interesantes para lo s  con­

densadores de papel# ya que le s  confieren una resistencia  muy 

buena a l a  perforación y una buena estabilidad a l calor#

Sin embargo# mientras que los tipos de poli— 
cloronaftaleno de bajo punto de fusión confieren generalmente 

al papel impregnado una permitividad o constante d ie léctrica  

elevada# muy interesante# lo s tipos de punto de fusión medio 

y elevado no le s  confieren más que una permitividad re la tiva­

mente pequeRa# aun cuando la s  permitividades de estos tres t i ­

pos son muy próximas y elevadas# cuando se miden sobre placas 

de un determinado espesor# Además# s i  bien la  permitividad ele­

vada del pepe! impregnado con el tipo de punto de fusión bajo# 

es muy estable con el tiempo# la  pequeña permitidad obtenida 

con los tipos de punto de fusión medio y elevado# sufre un 

aumento que es muy lento a l a  temperatura ambiente# y más 

rápido por recalentamiento a una temperatura in ferio r al pun­

to de reblandecimiento# para tender a un valor elevado muy 

próximo al que se obtiene con lo s tipos de puntos de fusión 
bajos#

Parece Ser que esta diferencia de permitivi­

dad del papel impregnado# se puede atribu ir a una diferencia 

de la s  formas crista lin as en capas delgadas# que e x is t ir ía  

entre el tipo de punto de fusión bajo por una parte# y# por 

otra# lo s tipos de punto de fusión medio y elevado#

Cada vez que el examen microscópico de los 

polidoronaftalenos en cepa delgada# revela una estructura
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crista lin a  en forma de grandes placas estriadas, e l producto 

confiere al papel impregnado una permitividad elevada, lo que 

es el caso de lo s  policloronaftálenos de punto de fusión ta jo . 

Si# por el contrario, el examen miscroscópico muestra un aspec­

to de pequeños c r is ta le s  t r illa n te s  o "e sfe ro lito s", lo  que es 

el caso de productos de punto de fusión medio y elevado, l a  

permitividad del papel impregnado permanece pequeña.

EL aspecto de la s  placas viene dado por los 

tricloronaftálenos, mientras que el aspecto de lo s  esfero litos 

viene dado por los tetracloronaftálenos y pentacloronaftalenos. 

Por adición progresiva de productis en esfero litos q productos 

en placa, se mantiene e l aspecto de la s  placas, en tanto que 

no se haya alcanzado un determinado contenido de esfero litos; 

a p artir  de este contenido, e l aspecto camtia completamente al 

del los esfe ro lito s. La permitividad elevada del papel impreg­

nado se mantiene en tanto se conserve e l aspecto de la s  placas; 

y decae cuando el aspecto pasa a ser el de los esfero lito s.

Este estado de cosas es molesto porque, en nu­

merosos casos, la  utilización de productos impregnados de punto 

de fusión bastante elevado es deseable, pero el empleo de lo s 

policloronaf tálenos de punto de fusión medio y elevado, como los 

que se pueden encontrar en el comercio, hace perder e l benefi­

cio de la  permitividad elevada que se obtiene con lo s tipos de 

punto de fusión bajo. Además, lo s condensadores obtenidos su­

fren, después de la  fabricación, un aumento lento de capacidad, 

lo  que los hace in u tilizab les cala  vez que se necesite una capa­

cidad muy estable (por ejemplo en lo s  circu itos sintonizados).

2 21 6 49
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La so licitan te  ha indicado ya# en su solicitud 

N2 - # que se podía vencer esta d ificu ltad  sometiendo los

condensadores que salen de impregnación a una tenáion conven— 

niente# alterna o continua# en e l transcurso de la  c r is ta líz a ­

te oión por enfriamiento del impregnante constituido por una p o li-  

cloronaftaléno de punto de fusión medio o elevado. Ü  conden­

sador# inmediatamente después del enfriamiento# muestra enton­

ces una capacidad tan elevada y e sta lle  como s i  hubiera sido 

impregnado con un policloronaftaleno de punto de fusión bajo.

10  Sin embargo# este procedimiento puede presen­

tar a veces algunas d ificultades de orden práctico. Además# 

s i  lo s condensadores son llevados accidentalmente a una tem­

peratura próxima o superior al punto de fusión total del im­

pregnante# cuando no están bajo tensión o es tan bajo una 

1$  tensión insuficiente# pueden perder parte de su capacidad.

Al presente invento tiene especialmente por 

fin  aportar otra solución al mismo problema, consiste princi­

palmente en la  preparación de un nuevo tipo de policloronafta­

leno de punto de fusión elevado que# contrariamente a los 

20 policloronaftáienos comerciales también de punto de fusión 

elevado# presenta una estructura c r is ta lin a  de placas en 

cepa delgada# y da directamente a l papel impregnado una per- 

mitividad elevada# sin operación f í s ic a  o química complemen­

ta r ia .

2$ La so lic itan te  ha observado que los tetraclo-

ronaftalenos no estaban únicamente constituidos por produc­

tos de aspecto microscópico esferolitico# sino que algunos
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de sus isómeros tenían l a  estructura c r is ta lin a  favorable que 
da al papel una permitívidad elevada.

Ha observado también que estos isómeros in­

teresantes se forman de una manera natural en e l curso de la  

5 clorurad ón su stitu í i  va del naftaleno# pero que desaparecen 

rápidamente de la  mezcla en el momento en que se rebasa un 

contenido de cloro óptimo# muy probablemente a consecuencia de 

una receptividad del cloro# mayor que l a  de sus isómeros in­

deseables# de forma cris ta lin a  e s fe ro lít ic a .

10  Sin embargo# dado que los isómeros interesan­

tes acusan un punto de ebullición más elevado que los isómeros 

indeseables# se puede# conforme al presente invento# extraer­

lo s  de la  mezcla por destilación con rectificació n  cuidadosa.

De esta manera se obtienen fracciones que presentan generalmen- 

te un punto de fusión de 135-140 so# para un contenido en olo­

ro próximo al 54%%# cuya textura cristalina# en capa delgada# 

tiene forma de placas y que dan al papel impregnado una permi­

t í  vidad elevada.

Este yunto de fusión elevado puede parecer dos 

2o veces excesivo# pero es fá c i l  reducirlo por mezcla con p o li- 

cloronaftálenos de punto de fusión bajo y de textura c r is ta l i ­

na favorable# por dosificación cuidadosa de lo s  constituyentes 

es posible preparar mezclas que presentan todos lo s puntos de 

fusión que se pueden desear entre 90  y 140 0̂ .

2$ Es posible igualmente# según otra forma de

realización del invento# preparar directamente la  mezcla# rea­

lizando l a  rectificación  de la  siguiente manera: se comienza
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por eliminar# como productos de cabeza# una parte de lo s pro­

ductos que presentan los puntos de ebullición y fusión máa Ra­

jos; después# en el momento oportuno# se envía e l destilado 

a un receptor principal* La destilación se sigue de cerca y#

5 en el momento en que aparecen los productos esferolíticos#

se envía el destilado a un receptor au x iliar; pero se le  hace 

volver al receptor principal en e l momento en que recobra e l 

aspecto microscópico de p lacas. Es posible# llevando adecua­

damente la  rectificación# obtener igualmente# de esta manera# 

10  todos lo s puntos de fusión deseados entre 90 y 140s #*

KTEMELO I

Una muestra de naftaleno ha sido dorada de 

la  forma conocida# hasta un contenido de cloro próximo al 

50%. A continuación se somete a l a  rectificación  en vacío#

15 después a neutralización y lavado. La destilación se sigue 

por toma de muestras a intervalos regulares y sometiéndolas 

a un examen microscópico. Se recoge como producto interesan­

te el que aparece en forma de placas# inmediatamente después 

del paso de la s  fracciones e s fe ro lít ic a s . La fracción recogi- 

20 da de esta manera representa el 24% de l a  masa total del pro­

ducto bruto sometido a l a  rectificac ió n . Muestra un punto de 

cristalización  de 1383 0 y un contenido en cloro del 55%*

Un condensador de ensayo de papel# impregnado 

con esta fracción# ha mostrado una capacidad de 0#22l micro- 

25 faradios# sensiblemente constante desde la  temperatura ambiente
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hasta l2$ao# A tétalo  da comparación# a i mismo tipo da conden­

sador impregnado con policloronaftaleno clásico  da punto da 

fusión medio y alto# tenía una capacidad próxima a 0#170 micro- 

faradios# mientras que por impregnación con un pe? tcT ovon̂ f  ene 

5 clásico  de punto de fusión tajo# se obtuvo una capacidad de 

0#2lS micr o f  aradi os # constante solamente desde la  temperatura 

ambiente hasta 80 SC* La u tilización  de esta fracción de pun­

to de fusión alto permite por tanto una ganancia de capacidad 

de aproximadamente 30 % con relación a los policloronaftálenos 

10  clásicos de punto de fusión medio y alto muy próximo. Esta ca­

pacidad es muy cercana a la  que se obtiene con los tipos de 

punto de fusión bajo# pero con la  ventaja sobre estos de tener 

una zona de estabilidad de l a  capacidad extendida hasta tempe­

raturas bastante más elevadas# Además# la  colocación en una 

15 estufa a 60 -0 permite comprobar la  constancia# con e l tiempo y 

de la  oapacidad de lo s  condensadores impregnados con esta frac­

ción# mientras que l a  capacidad de los condensadores impregna­

dos con los policloronaf ta l anos clásicos de punto de fusión 

medio y elevados# aumenta entonces progresivamente#

20 RTEMBLO 2

Se mezcla una muestra de l a  fracción de pun­

to de fusión alto# obtenida en e l ejemplo 1# con un** cantidad 

igual de policloronaftaleno de punto de fusión bajo# próximo 

a 92 9c, que presenta la  estructura c r is ta lin a  favorable pa- 

2$ ra  una permitividad elevada del papel impregnado# De asta forma

8



2 21 6 49

se obtiene un punto de fusión 116 3c para la  mezcla# Uh conden­

sador# del mismo tipo que lo s precedentes# muestra# después 

de impregnación con l a  mezcla# una capacidad de 0.219  microfara- 

di as# sensiblemente constante entre la  temperatura ambiente y 

$ 1 10  ao y- que no sufre variación en el ensayo de maduración ace­

lerada por recosido.

EJEMELO 3

S Una muestra de policloronaftaleno bruto# ana- 

logo a 1  del ejemplo 1# es sometida a l a  rectificación  en va- 

10  c ió . ge sigue l a  destilación retirando periódicamente muestras 

que son examinadas al microscopio. Después de haber desechado 

una parte de los componentes de punto de ebullición y fusión 

bajo# se continua la  destilación recogiendo lo s  productos de 

punto de ebullición mas elevado# que presentan l a  estructura 

1 $ c r is ta lin a  favorable. En e l  momento en que aparecen los esfe- 

rolitos# el destilado es enviado a un receptor au x iliar: y des­

pués nuevamente a l receptor principal# a p artir  del momento en 

que en los productos condensados reaparecen l a  forma de placas. 

De esta manera se obtiene un destilado que representa e l 45%

^0 de la  masa del producto bruto sometida a la  destilación# y que 

funde totalmente a 114 3g. Este destilado presenta propiedades 

análogas a la s  de l a  mezcla del ejemplo 2 y  confiere propieda­

des análogas a los condensadores que son impregnados con é l .
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Los puntos de invenoion propua y nueva que 

se presentan para que sean objeto de esta solicitud de Pa­

tente de Invención en EspaSay por VEINTE anos y son lo s s i -  

 ̂ guien tes:

1 9 . -  Uh procedimiento de preparación de 

policloronaftálenos en punto de fusión elevado y que dan di­

rectamente al papel impregnado una permitividad eíevaday carac­

terizado por el hecho de que se seleccionan fracciones de des- 

10  tilacióny realizándose esta destilación sobre productos bru­
tos y de contenido en cloro moderado y especialmente según el 

ejemplo 1 .

2a. -  Hn procedimiento de preparación de 

policloronaf tálenos cuyos puntos de fusión puedeú extenderse 

1 $  entre 90 y 140 s j  y que dan directamente al papel impregnado 

una permitividad eíevaday caracterizado por el hecho de que 

se mezclan fracciones de punto de fusión altoy obtenidas se­

gún el inventoy con fracciones de punto de fusión bajo de 

textura ¡BayetaRLa,especialmente según e l ejemplo 2 .

20 33. -  un procedimiento de preparación de

policloronaftaLenos cuyos puntos de fusión pueden extenderse 

entre 90 y 140 3g y que dan directaimente al papel impregnado 

una permitividad eíevaday caracterizado por el hecho de que 

se opera por destilacióny eliminando la s  fraociohes indesea­

bles, especialmente según el ejemplo 3 .

-  1 0  -
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4^. -  Uh procedimiento de preparación de po- 

licloronaf tálenos para la  impregnación de condensadores de p ^  

páL.

Tat y como se ha descrito en la  Memoria que 
5 antecede y para los fin es que se han especificado.

Esta Memoria consta de once hojas escritas a 

maquina por una sola cara.

Madrid,

t&Mr*

A q/. l i  -
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