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"Procedimiento para sumentar la resistencia especifica

‘de una parafina clorada"

Solicitante: IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED,
entidad inglessa, residente en Imperial
Chemical House, Millbank, Londres,

Inglaterra.

Este invento se refiere al tratamien-
to de hidrocarburos clorados, con objeto de me-
jorar sus propiedades eléctricas y, mAs especial-
mente , al tratamiento de parafinas c¢loradas para

5e A aumentar sus resistencias egpecificas o resistivi-
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dades de volumen.

| Algunas parafinas gloradas tienen apli-
cacién en la preparacidn de maferiales plésticos
para usarse como aislantes eléctricos. La funcién
de estas parafinas cloradas, es actuar como plas-
tificantes y como los llemados "plastificantes-
extensores" y es conveniente qu; la resgistencia
especifica‘de‘cualquier parafina clorada que se
utilice sea elevada, ya que de lo contrario, su pre-
sencia en el material aislante puede perjudicar la
efectividad del material como aislante. Se ha ob-
servado que la resistividad de volumen de une para-
fina clorada puede elevarse a un grado apreciable,
por'tratamiento con determinadas substancias orgé-
nicas e inorgénicas, que son insolubles en la pa-
rafina.

De agcuerdo con este invento, se pro-
porciéna un procedimiento para aumentar la resis-
tencia especifica de una parafina clorada que éomr
prende el tratar dicha parafina clorada con un re-
generador de la fesistividad, como a continuaecibdn
se define, insoluble en la parafina clorada.

E1 procedimiento puede usarse para
mejorar la resistividad de una varieded de para-
finas cloradas, en las que tanto el carbono de la
cadena lineal de la molécula, como su proporcidn
de cloro, pueden variarse en alto grado. Asi, la
parafina clorada puede contenev’de 6 a 30 4tomos
de carbono en la molécula, y con preferencia la

longitud media de la cadena de carbono puede ser .
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del orden de 12 a 24 étomos‘de carbono, y el con-
tenido de cloro estar comprendido entre 20% y 80%
en.besd. El procedimiento es de valor espeoiai pa-
ra aumentar la resistividad de una mezelas de para~
finas cloradas, que tenga un contenido de cloro de
41% a 44% en peso y sea derivada de una mezcla de
hid:ocarburos parafinicos de cadenas lineales de
longitud media de 20 a 24 4tomos de carbono. Otra
mezcla de pérafinas clorgdas para - la que el tra-
tamiento de este invento es de importancia espe-
cial, es aquélla en la que la longitud media de

la cadena es de 10 a 16 4tomos de carbono, y el
contenido de cloro esté comprendido entre 48% y
54% en peso;

Los regeneradores adecuados ﬁara el
objeto de este invento, comprenden fosfatos, por
ejemplo la sal de bario del fosfato 4cido de lau-
rilo, el fosfato monodcido de calcio y especial-

" mente los fosfatos de metales alcalinos, por ejem-

plo el fosfato trisédico, el fosfato monodcido

de sodio y el fosfato bidcido y el fosfato monopg
t4sico. Pueden usarse también los oxalatos, por
ejemplo el 4cido okélioo y el oxalato de sodio;
el gel de silice, el metaxilicato gédico y el
doido tartérico. Si se desem, pueden usarse tam-
bién mezclas de estos materiales. El gel desilice,
el dcido ox8lico, el oxalato de sodio y el fosfa-
to monosbédico, resultan especialmente eficaces
paras el objeto propuesto.

El procedimiento de este invento es



10,

15.

20,

25,

30,

especialmente §til para obtensr parafinas clore-

_das de uns resistividad de volumen del orden de

20 x 10%° ohmios/centimetro o mis. Por tratamien-
to de acuerdo con este procedimiento, la resis-
tencia especifice de algunas parafinas cloradas
puede awmentarse hasta 20 vecés su valor‘inicial.
Este invento puede aplicarse también a parafinas
cloradas que tengén ya une resistividad elevada,
con objefo‘de mejorarla todawia nas.

El regenerador puede secarse, y en el
caso'de compuestos que existan en distintas for-
mas, puede ser hidratado o anhidro. Le forma fisi-
cay puede eiegirse de tal modo que prbporcione el
grado de extensidn superficial, condiciones de fil-
trgbilidad, posado u otras caracteristicas, més adgv
cuzdas para el método especial para el que haya de
usarse. |

Pueden emplearse distintos métodos pa-
ra tratar la parafina clorada; uno de ellos el més
adecuado, dépende de la naturaleza del regenerador
especial de resistividad utilizedo, y de la can-
tidad de perafina clorada a tratar. Pueden a menu~
do obtenerse buenos resultados sencillamente por
agltacién de ambos productds juntos hasta que se
obtenga el aumento deseadb de resgistividad, o el
mékimo‘efecfo asequible del regenerador especial
elegido., Con objeto de determinar el grado en que
g8 realiza el tratamiento, puede ser necesario,
durante el procedimiento, retirar'mnestras de en-

sayo y, después de filtrarlas, medir el aumento
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de resistencia especifica aplicando un ensayo tal

como el que se describe en el ejemplo 1. El grado

~ de aumento, depende del tiempo que la parafina clo-.

rada y el fegenerador estén en contacto. En gone-
ral, la mayor parte del méximo efecto de que es ca-
pyaz el regenerador, se obtendrd dentro de un perfo--
do de 30 8 90 minutos, aunque a veces pueden preci-
sarse periodog de tratamiento mis reducidos o més
prolongados, para conseguir cualquier grado de me-
jora elegido. |

Cuando han de manejarse pequefias can-
tidades de 1iquido, y el coste del regemerador no
es de gran impprtancia, el asumento deseado de re-
sistividad puede realizarse con mucha mayor rapi-
dez si se utilizan grandes cantidades de regenera-
dor, por ejemplo, cantidades de hasta el 10% en
peso de 1a parafina clorada. Para muchos fines,
sin embargo, puede lograrse un equilibrio satis-
factorio de eficiencia con la economfs, utilizando
de‘O,B% a 2% en peso, ya que esto permite corrien-
temente él aumento deseado de resistividad, ase-
quible enmtre 30 y 90 mimntos.

Como variante, el regenerador puede
emplearée sobre un soporte, una de cuyas formas
puede ser un filtro. Dado que la fabricacién de
parafinas cloradas implica corrientemente la fil-
tracién'del producto en alguna de las etapas, el
empleo de un regenerador sostenido en un filtro,
permite, a la vez, realizar la mejors de la fil-

tracién y el aumento de resistividad en una sola
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operacién. Si se utiliza este procedimiexnto, sin

embargo, es necesario asegurar que el tiempo de
contacto entre la parafina clorada y el regenera-
dor, es sufioiente para obtener el resultado be-
neficioso.

Otro método, que resulta de valor es-
pecial, es tal que permite el control sobre el pe-
riodo de contacto, obtenido de modo més ficil y
consiste en hacer pasar la parafina clorada bien
a través de una capa del regenerador, o a través
de una columna que contenga este cﬁerpo. la capa
0 columna, puede estar consfituida completameﬁte
por el regenerasdor, o puede comprender un sopor-
te que sostehga.el regenerador citado. Los sopor—
teé adecuados, comprenden la piedra pbmez y el
carbdn vegetal., Un método més satisfactorio afin
consiste en utilizar el regensrador en combina-
cién con un material (por ejemplo gel de silice)
que puede ser eficaz como soporte y como regene-
rador,

. El1 tratamiento puede aplioarse'en cugal-
quier ambiente o a cualesquiera temperaturas ele-
vadas. Dado que el regenerador insoluble sélido
ha de entrar en contacto con la meyor cantidad po-
sible de la parafina. clorada, resulta & veces con-
veniente utilizar una temperatura elevada en la que
la parafina clorada sea menos viscosa y, por 1o
tanto, se mezcle mis fAcilmente con el regenera-
dor, tanto si se agitan los dos cuerpos juntos co-

mo gi la parafina clorada se deja circular a tra-
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vés de una capa 0 columna del material. General~-
mente resultan muy convenientes las temperaturas
del orden de 15 a 80%C, aunque pueden utilizar-
se con ventaja algunés veces, temperaturas més
elevadas o inferiores.

Los solicitantes no ignoran que se
ha propuesto estabilizar cera de parafina clora-
da que contenga de 18 a 36 dtomos de carbono y
de 50% a 80% de cloro quimicamente combinado
(esta cera de parafina clorada se falrica ha-
ciendo pasar cloro a través de una solucién de di
cha cera de parafina en un disolvente inerte) re-
tirando el disolvente en presencia de un compues-
$o soluble en agua cepaz de eliminar un ién que
contenga fosfato, en solucidn acuosa. Este pro-
cedimiento, no prevé el tratamiento de ceras de
parafina cloradas para utilizarse como plastifi-
cantes o extensores de los mismos durante la eta-
pa de preparaciédn del disolvente. La cantidad de
fosfato primitivo presente en el material tra-
tado por el procedimiento previamente proéuesto,
es de entre 10 y 100 partes por millén, mientras
que la concentracibén de material fosfato en los
hidrocérburos clorados, tratados por el método de
este invento, es apreciablemente inferior a 10
partes por millén, y en general, es del orden de
menos de 1 parte por millén.

Este invento se aclara por los ejem
plos siguientes, en los que los porcentajes son

en pesoe
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EJEMPIO 1 - _

Se agité con 0,5% en peso de fosfato mo
nobcido de sodio, durante 30 minutos y a 602C, una
mezcla de parafinas cleradas derivada de una mez-

5. cla de hidrocarburos parafinicos con cadenas de
una longitud media de 24 4tomos de carbono, y que
contenia el 42ﬁgn peso de cloro combinado. E1l 1i-
quido se filtré a continuacién para separar el re- ,
generador, y el liquido filtrado se someti§ al en-‘
10, sayo siguiente, para determinar au resistividad de
volumen.
| El aparato'para este ensayo, consis-
t{a en una pila o célula revestida de rodio, con
dos electrodos aislados mediante politetrafluoro-
15, ' etileno, uno de los cuales tenia una verilla cen-
tral de 5 mm de didmetro, y el otro un cilindro
hueco envolvente de 15 mm de difmetro. Otro equi-
po utilizado para el ensayo, comprendia un megd-
metro EEL de lectura directa, y un termémetro nor-
20, mal de escala de 02 a 5090; graduada en décimas
de gredo.

La pila o célula se limpid cuidado-
semente,se secd y ensayd utilizando los conduc-
tores de alta tensidén para cualquier escape. Ia

25, limpieza satisfactoria se indicaba por el hecho
de que la escale del magbmetro permanecia en O
durante todo el ensayo. ,

Se vertid en un recipiente de tamafio

adecuado una muestre de parafina clorada, ¥ se

304 sumergié la pila, evitendo la presencia de bure
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bujas de aire. Se ajustd el megbmetro para la ba-

ja tensibn y se acopld a los electrodos. A conti-

" nuacibn se aplicd una tensién de 85 voltios duran-

te 60 segundos exactamente, para superar cuales-
guiera efectos de histéresis, antes de medir la

registencia. La temperatura de la muestra se mi-

. dio y se adoptaron precauclones para asegurar que

todas las mediciones se realizaban lo més cerca

posible de 20%C,

Lag lecturas obtenidas se sustituye-

ron luego en la férmuls

Log,( de la resistivided (calculado) = Logyq de
la resistividad (observado) + log;, de la constan-
te de la pila + 0,03 (temperatura -209C).

El método para medir la resistividad
de volumen, se utilizé fambién en los ejemplos a
continnacién descritos.

Como resultado del ensayo, se compro-
b6 que la resistividad de volumen del liguido tra-
tado, habie aumentedo & 24,5 x 1010 ohmios/centf-
010'

metro degde un valor de 3,4 x 107 ohmios por cen-

timetro para el 1iquido antes del tratamiento.

EJEMPIO 2 - .-

~ Ie misma mezcla de parafinas clora-

das descrite en el Ejemplo 1, se agité durante

5 dfes a 202C, con la misma cantidad de fosfato
monoéeido de sodio y se comprob que &ste aumen-
taba la resistividad de volumen de la mezcla de
parafinas cloradés, a 29,1 x 1010 ohmioa/centimé

tro desde un valor inicial de 3,4 x 1010 ohmios
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EJEMPIO 3 -

Este-ejemplo aclara el resulfado de la
agitacién de la misma mezcla de parafinas cloradas
descrité en los ejemplos anteriores, durante 30 mi-
nutos a 602C, con distintos fosfatos metélicos.

Se obtuviefon los resultados siguientes

Fosfato empleado % de con - Resultados

centra=- - .

cién,en |Resistividad |Resistividad

peso. - |de volumenini |de volumen fi

cial,ohm/cme” |nal ohm/cm.
Sal de Bario del fosfa , :
o 4cido de lamrilo 0.1 3.4 x 2010 | 10.5 x 101°
BalfP0, 0.5 304 x 2010 | 1509 x 10%°
Nay0, 0.1 3.4 x 2020 7.3 x 1010
KH,P0, 0.1 3.4 x 101° 7.9 x 1010
EJEMPIO 4 -

10.

15,

| La parafina clorada qﬁe se utilizd en
el procedimiento del Ejemplo 1, se vertid en una co-
lumne rellens de carbdn vegetal activado, que se
habia impregnado con &cido oxéliéo, por inmersién
en una solucidn acuosa al 10% de &cido oxAlico,
escurriendo el exceso de solucidn, y secando de
602C “a %090~en un horno. La resistividad de vo-
lumen del 1liquido antes y después del tratamien-

to, se midid de acuerdo ¢on el método dessrito en
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el Ejemplo l.

Los resultados obtenidos fueron los si-

guientes.
Peso del re- | Perfodo mAxi |Peso que atrave | Resistividad .
lleno, ge mo de contac | sd la columna x 10 ’
| %o, (minutos) ~ (gremos) (ohm/cm. )
11 56 6 5045
12 118
0 6¢3
33 25
14 35 .55 58
201 100
- 272 165

| De 1o anterior se observard que el
5e . tratamiento dié por resultado un aumento supe-
rior a 20 veceg en la resistividad de volumén.
EJEMPLO 5 ~
Se clord una mezcla de parafinas en
la que la longitud media de la cadena era de 24
10. ' éfomos de cérbono, hasta que el producto resul-
tante contenia 42% en peso de cloro combinado. .A
continuacidén se agitaron a 602C porciones de la
papafina clorada con un regenerador distinto, du-
| rante 60 minutos, y los liquidos tratados se fil-

15, traron a continuacidn. Las resistividades de vo-
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" lumen de los filtrados se midieron luego de acuer-

do con ol método deserito en el Ejemplo 1. Los re-

sultados obtenidos fueron los siguientes.

Re nerédor % en peso |[Resigtividad
& P ohm/cm.x1010
Acido oxdlico B 0.5 53
Oxalato sbdico anhidro 0.5 41
Mezcla oxalato sbdico
anhidro/gel de silice 045 105
Mezcla Acido oxdlico/gel
de silice 0.5 41
Metasilicato sédico 2.7 20
Etileno diemina 4cido tetra
acdtico 0.5 20

Debe obgervarse que en cada uno de los
casos se obtuvo un sumento apreciable en la resis-
tividad de volumen, con respecto a la de la mez-
cla de parafina clorada, sin tratar, cuya resis-
tividad ers de 4,2 x 10%° chmios/centimetro.
EJEMPLO 6 ~

Se repitié el procedimiento del Ejem~
plo 4 utilizando una columna rellens de piedra
pémez impregnada con acido oxdlico. Esta piedre
pbmez impregnada.se obtuvo impregnando fragmentos
de la misma que atravesaban los tamices de 4 a 8
mallas, (Norma Briténica) en una solucibn acuosa

al 10% de 4cido oxdlico, escurriendo el exceso de



solucién, y secando en un horno.
La resistividad de volumen de la pare-
fina clorada se midid por el método del Ejemplo 1,

obteniéndose los resultados siguientes.

Peso del Peribdo méxi Peso que atra |Resistivided

rolleno mo de contag |vesd la colum . ;010

(gr.) to (m;nutoéf na (gr.) ( obm/cm.)
14 6 0 6.3
A | 4 3244
194 51.5
457 45.7
s 10 645 0 0.9
B ' 55 11.3
| 2022 17.0
1247 224

——i
5, El ensayo B se realizé utilizando una

muestra de la parafina clorada de una resistivi-

dad especialmente reducida.

'EJENPIO T -

‘ Un pedazo de tela de filtro, ligamento

10. sarga de slgoddén basto, se impregné con 4cido oxh-

1ico al 10% en peso después de hacerse pasar a tra-

vés del filtro tratado, distintas cantidades de una

mezcla de parafinag cloradas andloga dla descrita

en el Ejemplo 5. Se recogieron distintas porcio-

15. nes del filtrado, y se midid la resistividad de
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volumen, de acuerdo con el método antes descrito
en el Ejemplo 1.
Se obtuvieron los resultados siguien-

tes.

Pogo de parafine Ritmo de filtra |Resistividad de
clorada gue atrave cibn’ volumen = 14
86 el filtro ohm/cm. x10
5 % 36.0
10 10 ‘ 34.6
15 10 3743
| 49 10 6045

10,

15.

20,

La resistividad de volumen de la para~
fine sin tratar era de 6,3 x 101% ohmios/centime-
$ro. Egtos resultados demuestrean, por tanto, la
importante mejora obienida.

N oD oa

Deserita éufieientemehte la hatu-
raleza del invento, as{ como la manera de rea-
lizarlo en la prictica, debe hacerse constar que
lag disposiciones anteriormente indicadas son
susceptibles de modificaciones de detalle en
cuanto no alteren su principio fundamental.
También se hace constar que el invento corres-
ponde & una Solicitud de Patente presentada en
Inglaterra con fecha 22 de junio de 1.962 ni~
mero 24089/62 acogiéndose,_pdr lo tanto,a los

beneficios que conceden los Convenios Interna-



19

"B
o

5e

- 10.

15.

20.

25.

30.

28 286

-15-

cionales en vigor, siendo lo.que constituye la
esencia del referido invento y por lo que se so-
licita Patente de Invencidn por 20 afios en Espa-
fia: "PROCEDIMIENTO PARA AUMENTAR LA RESISTENCIA
ESPECIFICA DE UNA PARAFINA CIORADA"; caracterizén
doge por lo siguiente: ‘

12 - Procedimiento pera aumentar la
registencia especifica de una parafina clorada,
caracterizado por comprender el tratar dicha pa-
rafina clorada con un regenerador de resistivi-
dad.

28 - Procedimiento, segin reivindica~
cién 18, caracterizado porque la parafina clora-
da y el regenerador, se separan después del tra- -
tamiento.

38 - Procedimiento, segin reivindica-
cibn 12 o 28, caracterizado porque la parafina
clorada se hace pasar a través de una capa del re-
generador.

48 - Proceaimiento, seglin cualquiers
de lag reivindicaciones anteriores, caracteriza-
do porque el regenerador estd sostenido. .

58 - Procedimiento, segin reivindica-
cidn 48, caracterizado porque el sostén es un
£iltro. |

| 62 - Procedimiento, segin cualquiera
de las reivindicaciones anteriores, caracterizado
porque el sostén es también un regenerador.

%9 - Procedimiento, segin cuaiquie-

ra de lag reivindicaciones 12 g 62, caracterizado
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porque el regenerador es un fosfato.
| 88 - Procedimiento, segin reivindi-
cacibn %é; caracterizado porque el regenerador
es fosfato monbacido de sodio.

98 - Procedimiento, segin cualquiera
de las reivindicaciones 12 a 68, caracterizado
porque el regenerador es 4cido oxalico.

108 - Procedimiento, segin cualquie~
ra de las reivindicaciones. 1? a 62, caracteriza-
do porque el fegenerador es sal de silice.

118 - Procedimiento, segin cualguie-
ra de las reivindicaciones anteriores, caracte-
rizedo porque le perafina clorade contiene de 20
a 80% en peso de cloro combinado.

128 ~ Procedimiento, segin cualquiera
de las reivindicaciones anteriores, caracterizado
porgue la parafina clorada se deriva de un hidrocar-
buro parafinico con cadenas de una longitud medis
de 12 a 24 4tomos de carbono.

132 - Procedimiento, segin cualquie-

- r8a Qe las reivindicaciones anteriores, caracteri-

'zado porque el tratamiento se realiza durante un
perfodo del orden de 30 & 90 minutos.

148 -~ Procedimiento, segin cualgquiera
de las reivindicaciones anteriores caracterizado
porqﬁe el tratamiento se realiza utilizando una
proporcidn del regenerador, del orden de 0,5% a
2% en peso. : _ - ‘

155 - Procedimiento, segin cual@uie- A

ra de las reivindicacliones anteriores, carscte-
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rizado porque el procedimiento se aplica a una
temperatura del orden de 159C o 802C.

‘ 162 -~ Procedimiento para auméntar la
registencia éspecifica de una parafing ciorada,
tal y como queda’ substancialmente descrito en la
presente Memoria. .

Esta Nemorie conéta de diecisiete
2 péquine por una sola cara.

Medrif, 083
228
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