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INTRODUCCION

a favor de Don Angel HERNANDEY LUPEZ, de nacionelidad
espafiola, résidente en Baroélona, calle Farigbla, 20,
por "PROCEDIMIEN IO PARA Li PUEPARACION LE COMPOSICIO~
LES DE REVESUIMIENIOY,

MEMORIA LESURIPLIVA

La presente invencidn ge refiere & un procediw
miento para la preparacidi de composiciones de revesti-
miento, principaluwente utilizables para aislar coaduo-
tores eldctrioos.

Ya ha sido propuesto el utilizar un tereftala-
to de etilenglicol polimérico cowo aislaute para con-
ductores eléotricos, o vien el recubrir estos fltimos
por medio de una solucidu de dster poliwérico de gli-
cerina o de peutaeritrol y dcido terettdlico en un di-

solvente no misoible con el agua y seleccionado del
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grupo congistente en aminas terciarias, dialguilami-
das, cetonas y dsteres de dcidos grasos y clertos
dateres y éteres de etilenglicol y de polietilengli~
col. Yambién se ha hecho utrs sugerencia, consistente
el reemplsezar uue parte del dcido terertdlico por ciex~
tos dcidos carboxilicos alifdticos, particularmente di~
valentes. i todos estos métodos conocidos se presen—
tan, no obstaute, ciertos inconvenientes, td es como
lg dificultad de disoluoidn en disolventes de peso mo-
lecular suficjentemente elevado para poder Ser utiliza-
dos como aislautes, el elevado coste de estos disolven-
tes y el propio hecho de no haver siuo posivle, hasta
la lechia, ohtener revestimientos coumpletamente satis-
factorios. #i, por otra parte, el poliésier es modifi~-
cado por empleo de una silicona, Se gana eu poder de
adherencia y en flexibilidad, pero el producto resuléan-
te adn tlene bastante que desear.

Frente a este estado del arte, la presente‘in-
vencidn tiene por objeto un nuevo procediwiento pa-
re la preparacidn de composicioues aislauntes de la
clase mencionada anteriormente y que consiste esencial~
mente en condensar en calieute, en presencia de un di-
solvente constitufdo al menos eun p.rte por cresol, el
dcido tereftdlico, un halogenuro del dcido tereftdli-

co o un tereftalato de alquilo inrferior, con une o

varios alooholes di-, tri- o tetra-valentes, iante-
rrumpiendo el walentamiento cuando el poliluero alcan-

za una viscosidad de 4000-5000 ceutipoises, medida
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en golucidn al 20-40; en dcido cres¥lico a £259C, dilu~-
yendo finalmente el producto obtenrido,

Pare la obtencidn del éster poliwdrico se pueds
hagcer resccionar, por ejemplo, glicerina o pentastitrol
con doido tereftdlico o tereftalato de wetilo, etilo,
propilo, butilo, amilo o uexilo, o bien dicloruro de
dcido tereftalico; en presencis de cresol couo disol-
vente, hasta que se obtiene un poliuero de la viscosi-
ded deseada. L1 clertos casos, se ha constatauo gue es
conveniente afindir etileuglicol couwo ageite wodificador,
Aungue no es esencial utilizar catalizadores de esteri-
f'icacidn, frecuentemente es deseable utilizarlos y, en
este caso, e utiliza los usuales, cowo doivo cloxrhi-
drico, decido toulensulfdnico y litergirio.

En la realizacidn preferida de la invencidn
se utiliza "76 gz de tereftalato, 6uL-350 ;4 de glicerina
y 0-350 g de etilenglicol, y, en térisinos genervales,
el peso total de los dos privieros compuestos ha de ser
suficiente para que al nmenos se disponga de ur grupo
carboxilo por cada grupo hidroxilo, Luando se emplea
una mezcla de glicerina y etilenglicol, poxr cada 776 g
de tvereftzlato se utiliza, preferenteuwente, 100-200 g de
etilenglicol y 200-100 g de glioerina, Cuando se utili-
za pentaeritrol para substituir parte o la totalidad
de la glicerina, la substitucidn ha de ser efectuada

de manera gue Se disponga del mismo ndmexo de grupos

hidroxilo que con la glloerina; esta substitucidu es

particul armente ventajosa en el caso de auplear eti~
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lenglicol.

Bn lugar del doido ores¥lico se puede haocer
intervenir en la reaococidn los oresoles individuales,
por ejemplo el paracresol, pero es preferinle utili=-
zar la mezcla comercial conocida bajo la denominacidn
de dcido ores¥lico. Zate doido puede sexr diluldo con
wl alquitrdu pesado o nafta de petrdleo en proporciones
de, por ejemplo 0-60% ex peso, calculado sotre el peso
total de wezcla disolvente, La nafta puede ser afiadida
a la couposicidu en cualguier wowento adecuado dentxo
del proceso.

La tewperatura de la reaccidn uo es particulaxr-
mente orftica, de forma gue se puede ubtilizar las tem-
peraturas usuales el e9%e Yipo de reaccioues.

Je preferencla se hace weaccionar primeraugn-
te el terertalato de dimetilo sobre la glicerina, con
0 sin‘etilenglicol, hasta elcauzar wia viscosidad in-
ternedia; luego se aiade ids doido cresflico y se pro-
sigue la reaccidiu hauta alcanzar la viscosidad final
deseada. Preferiblemente, en el curso de la priuecra
fase se calienta hasta que una muegtra touada de la
mezcla reaccioual ¥y reducida a un teunor de rdj de sd~-
lidos por adicida de dcido oresflico, presente una
vizocosidad de 2000~3000 centipoise, wedida a 25%C;
luego la veaccid:: s8 proseguida con la adicidu de 4ci-

do cresflico, hasta que una puestra wel prouucto, xe~

ducida & un tenor de 2Hj de vdlidos, predeutie ung

vigcosidad de 4000-5000 centipoive, medida en las mis=-




mag condiciones.
La golucidu obtenida puede ser aplicada so-
bre los alambres conductores por low mébouos usuales.
Los ejemplos sigulentss mwestran, a tftulo
5, puwamente ilustrativo de la inveucidn, algunas foruas
preferidus de llevarla a la prdctica; en todos ellos,

salvo indicacidn en conira, todas las refereicias a

partes han de ser eutendidas cowo partes en peso.

10, de introduce 76 g de teref'talato dimetilico,
347 g de glicerina, 0,2 g de litargirio y 500 g de
dcido cresflico, en un reactor provisto de agitadox,
termduetro y una corta columue enfriada por aire, co-
nectada con un condeisador de destilacidn. ve calien=

15; ta haste 177%C y ge pone en funcionamiento el agitador.
La temperatura es elevada deutro ue 4 horas hasta
2279C, ez ouyo tiewpo se va destiluudo el wetuanol. Se
maut i ete esta teuperatura duraute ¢ horas, e cuyo ins-
tante se Tona una muestra queies reduclda al tenor de

20, 25% de wdlidos con deido oresflico, ;s se coustata ve
gque presenta una viscosidad de 4000~50U0 ceutipoise a
2590, Je alade 360 g de deido cresflico y se uwaniiene
la temperatura a 216%0 hasta que una umestra, reduci=-
da al tenor de 2Bk de sdlidos cou dcido cresflico, pre-

25, senta una viscosldad de 4000-5000 centipoise, nedida
a 25%C, Se intexrrumpe el calentamiento y el producto

de la reaccidu es dilufuo con wna mezcla de €cido cre-
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silico y de nafta Bd al 20 ae esta dltiua, hasta gue
se alcanza la viscosidad indiecada, a la wisma tempera~
twa de referencia,

El producto obtenido puede ser aplicado sabis-
factoriamente sobre alambres de cobre por los métodos

de esmaltado usuales.

EJEMPLO 2,

E1 el reactor del ejemplo 1 se calieuta 776 g
de tereftalato dimetflico, 100 g de etilauglicol, 250
g de glicerina, 0,2 g de litargirio y 500 g de doido
cresilico a 1778C y se eleva la teuperatura, dentro de
4 horasg, hastu 2270, que luego es mantenida durante
12 horas, a cuyo térmiio se obticne la viscosidad de
4000~B000 centipose en las conwiciounes indicadas. Se
afiade 360 g ae dcido cresilico ¥ se umantieiie el reac-
tox aA R16°%C durante 20 horas, en ouyo mowmeuto la visco=
sidad de una muesira reuucida a un contenido de 20
de sdlidos en la forma descrita, proporcious la visco-
sidad de 4000-6000 ceutipoise g £5% ¢, EL couwpuesto es
dilutdo y queda listo para su aplicacidi sobre alambres

de colre,

BEJEMPLO 3,

Con lus mismes proporciones gque en el ejemplo
1, excepto en gue se utiliza 100 g de dcido cresflico,
se valierta el reactor a L77f¢ y luego se eleva la

temperatura hagta 260%C en el espacio de ¢ horas, se
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aplica vacfo durante 15 wianutos, obteaniducose un pro-
ducto gue tiene una viscosidad vardier-ioldi de 43 a
2690 al ger reducido con 40ido cres¥lico hasta un cou-
tenido de 304 de sdlidos. Este producto, reducido a
4000-5000 centipoise en las condiciones cescritas an-
teriormente, proporciona un vuen esmalte para aplica-
cidn mediante hilera, Hewuciao z una viscosidad de
50~85 ocentipoise resulta apto pera el método de inmer~

sicn,

FIJEMPLO 4.,

Je repite el ejemplo anterior pero suvstituyen-
do la glicerina por una mezcla ue 250 g ue glicerina
7 100 & de etilenglicol, v el tratamiecuto al vacio se
lleva & cabo por corto tiempo, haste alcanzar la wisme
viscogidad, e las mismas condiciones.

Serdn independientes del objeto de 1a invencidn
los detalles y caracterfsticas auxiliaves eupleudas en
la puesta en prdotica del procedimiento, por gquedar todo
ello ocomprendido dentro del egpfritu de las siguientes

reivindicaciones,
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Se reivindica oo objeto de la presente patente
. de introducecidu:
1. Procedimiento para la preparacidn de composi-
ciones de revestimiento, caracterizado por el hecho de
5. condengar en caliente, en presencia de un disolvente
congtitufdo al menos en parte por cresol, 4cido teref~
tdlico, un halozenuro del dcido tereftdlico o un terei ta-
lato de alguilo inferior, con uno o varios alcoholeé
di=, tri- o tetra~valentes, iuterruwpiendo el calenta-
10, miento cuando el éster poliwérico tiene una viscosidad
de 4000-5000 centipoise, medida a 25%C, en solucidn al
20~40% en peso de sdlidos en docido cresflico, y dilu-
yendo finalmente el producto.
2. Procedimiento para lu preparacidu de couposi-
15, clones Ge revestimiento, segiu la reivinuicacidu 1, ca-
racterizado por el hecho de preparar el éster por con-
densacidn, en presencia de dcido cresflico coro. disol-
vente, de tereftalato dimetflico con glicerina o una
mezcla de glicerina con hasta 8 partes en peso ds eti-
20, lenglicol por cada parte de glicerina.
3. Pw cedimiento para la preparacida de composi-
clones de revestimiento, segudn las reivindicaciones 1
¥y 2, caracterizado por el hecho de que al principio de
la condensacidn la meszcla contieue una cantidad sufi-

28, clente de glicerina para proporcionar 1,u-l,6 grupos




10.

15.

25,

hidroxilo por cada grupo carboxilo del tereftalato de
dimetilo,

4. Procedimiento para la preparacidi de Compo-
siciones de revestimiento, sepUn las reivindiocaciones
1l a 3, caracterizado por el hecho de couuensar el teref-
talato dimetflico, la glicerina y el etilenglicol en
presencia de dcido cresflico, en las proporciones de
776 peartes del primero por 300 partes de :iezcla de eti~-
lnnglicol y glicerina, en la oual el etilenglicol no
exoede de 2 partes por cada parte de zlicexina,

5, Procedimiento para la preparacidn de compo~
siciones de revestimienlo, sezdn las reivindicaciones
1 a 3, caracterizado por el hecho de llevar a cabo la
condensacidn hasta una fase interuedia, despuds de lo
cual se utinde dcido cresflico se prosigue la mismes has-
ta que el éater poliwérico presenta las caracterfstifas
de viscosidad indicadas.

6. Procedimiento para la preparacidn de compo-
siciones de revestimiento, sepdn las reivindicaciones
1 a 3, carecterizado por el hecho de gue la coundensa-
cidn es llevads & cabo hasta una fase interumedia, deBpuds
en vacfo, sin adicidn de dcido oresflico hasta que el
dster polimérico reune las condicioues de viscosidad
indicadas.

7. Prooedimiento pera la preparacidu de compo=
siciones de revestimiento, segdu las reiviandicaciones
1l a 5, caracterizado por el hecho de gue la condensa-

cidu eg llevada a caho en una sola fase.




- 10 -

279259

8. Procedimiento para la preparacida de compo-
siciones de revestimiento, sezdu las reivindicaciones
lua 6, caracterizade por el hecho de gue el producto
de reaccidn es dilutuo con gcido oresilico y nafta

5. hasta una viscosidad compreuaida entre 4000 y 5000 cen~
tipoise a 25%C, no excediendo lz cantidad de nafta el
60% del total de wezcla de disolveutes.

9. Procedimiento para la preparacidn de compo-
siciones de revestimiento.

10. Lo presente memoria descriptiva consta de dies
hojag foliadas, escritas a mdguina por una sola cara.

Barcelona, 7 de julio de 1962. '

Angel HERNA&WDEa LOPEG
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