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Este invento se refiere a resinas. sintéticas de poliéster
yaal empleo de estas composiciones como aislamiento eléctrico,
especialmente como dieléct;ico 0 alslamiento sobre dispositi-

vos eléctricos, por ejemplo, condensadores, motores, gensrado

res, conductores, etc, Mis especialmente, este invento se re-
fiere a resinasg de poliéster que pueden ser curadas al calor,
a los los productos curados al calor obtenidos de ellas, ¥

a aislamiento eléctrico que Qomprende log productos curados
al calar, Las composiciones ‘curablas al calor de este invento
comprenden un poliéster de ftalato de un bis(hidroxifeniljel-
cano en el cual el grupo alcano contiene de 1 a 5 dtomos de
carbone y el radical ftalato del poliéster es de 50 a 100 mo-
les por ciento de radicales de isoftalato y de 50 a O moles
por ciento de radicales de tereftalato, estando dicho poliés—
ter co~esterificado con un Zcido difendlico en cantidad de 1 a
15 moles por ciento referida a los moles totales de bis(hidroe
xf.fenil)a.léano y 4cido difenblico,

Las resinas sintéticas se han usado durante muchos afios
como mate;iales eléctricamente aislantes en forma de productos
moldeados, productos estratificados y como revestimientos so-
bre conductores eléctricos,- Los materiales fibrosos y los te-
jidos se han usado en forma de cintas, hojas, ete. impregandos
con diversas resinas sintétlcas y se ham usado caomo tales en
Torma de cintas de a.rzollamiento que se han curade por calor

después de haber sido arrolladas en su sitio en el-dispositi.vo
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eléctrico, o han recibido la forma de artfoulos estratifica-
dos para lo cual una pl\»lraliq.ad' de hojas han sido estratifi-
cadas oonjuntamente bajo calor y presifn para obtener un pro-
ducto curado o fijado por :Salo;: c_iue luegq se use pars aislar
dos o mis conductoresreléotm".cos uno de obro en forma de als=
lemiento de ranuras, o de bloques para terminales, en dispo-
sitivos eléctricos,

Las diversas resinas sintéticas se han usado solas o en
la forma de esmaltes o’bar‘nices para aisla:: con@ucto:ces elée-
tricos powfrecubrimiento por extrusién o inmersibn del conduc-
tor eléctrico con la resina sintética.

Con el desarrollo de aparab os_eléotricos tiue funcionan
a temperaturas mis altas que antes, muchas de las resinas sin-
téticas previamente usadas han demostrado ser insatisfacto-
rias debido a su inocapacidad para resistir las mis altas tem-
peraturas de trabajo, De las resinas sintétloas, s6lo las re-
sinas ourables al calor o termo~estables han demostrado ser
gatigfactorias en aplicaciones_q_ue req;uiera.n una exposicibn
continuada por encima de 1002C, por@w. no fluyen a las altas
temperaturas y, por consiguiézllte, impiden que los _conductores
eléctricos se toquen entre sf, lo que @endria, como resultado
el establecimiento de corto-circuitos y el fallo del equipo
eléctrico, La salida de potencia de dispositivos eléctrioos, ’
por ejemplq, motores, generadores o transfqrmadore.s, de wn
tamafioc dado, puede aumentarse incrementando la densidad de co-
rriente en los alambres de tales dispositivos, EL aumento in-
herente en temperatura debido & la mayor densidad de corrien=-
te aumenta la temperatura de trabajo del equipo, La necesidad
de un aislamiento para temperaturas afin mayores se ha des-

arrollado con el fin de satisfacer la exigencis de equipos
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capaces de trabajar a estas més altas temperaturas, por ojem-
plo, de hasta 1552C por lo menos, La necesidad de un aislae
miento que resista el trabajo continuado a ten_xperaturas de al
menos 1555_26‘ para el rge;ubrimiento de alambres, por-ejemplo,
de cobre o de aluminio, que han de usarse en tales disposi-
tivos, es en extremo critica porque tales conductores no s6lo
deben poder resistir la exposicién continuada 2 la tempera-
tura, sino que deben aguantar bambién a extremas solicitaclo-
nes de I{ndole mecénica, eléctrica y térmica, Asi, los alam-
bres gislados a empleér. como arrollamientos de bobinas en

aparatos eléctr_icos se hacen en general en miquinas bobina-

doras autométioas 0 semi-au’cométicag que, por su propia na-

turaleza, doblan, tuercen, estiran y comprimen el alambre
alslado en su funcionamiento, Después de que ham sido arro=
1ladas las bobinas, es préctics comfn Tevestirlas de nuevo
con una soluqién de esmalte que contiene disolventes tales
como cetonas, alcoholes, fenoles y fenoles sustituidos, hi-
érocarburos allfiticos y arométicos, ¥ compusstos de carbono
halogenados, EL a.is‘la.miento inicial sobre el alambre debe

ser resistente a estos disolventes, 4 fin de conservar es-
pacio en los aparabos eléctricos, eseesencial que las espl-
rag indj.vidua.les que componen las bobinas se mantengan en in-
tima proximidad entre si, A causa de la proximidad de las es-
piras y del hecho de que puede habel grandes gradientes de
potencial enbre espiras adyacentes, es necesario que las re=~
sinas empleadas como a.islamiegto dsl aJ.ambz:e tongan una eleva—
da resistencia dieléctriga., no fluyan y sean térmicamente es-
tables para impedir corto-circuitos entre bobinados adyacen=
tes, Ademis de resistir las elevadas temperaturas con que se

tropieza en el funclonamiento de aparabos eléctricos, el ais=
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lamiento eléctri_co debe ser capaz de resistir eolicitaciones
mecénicas y vibraciones que ocurren a veces en el funciona=
miento de los disgositivos. |

En el pasade, se han hecho muchos intentos para preparar
aislamiento y especislmente conductox_:es aislados que sabis-
fagan todas las exigencias mecénioas, quimicas, eléctricas
y térmioas del aislamiento para altas temperatures ak tiempo
que sean todavia eqonémicamentg .fagtibleg. Puesto que en los
equipos eléctricos, por ejemplo, motores, generadores y trans-
formadores, la mayor cantidad de aislamiento sea usualmente
para aislar el alambre y para sumerglir después lzs bobinas
arrolladas y puesto que el alay.mbz:e form_una cantidad prepon-
derante del volumen del equipo eléctriocy, el c\:oste del aisla=-
miento de los conductores eléctric_:os es un factor muy impor-
tante en el cos’ce tota:@. del equipo eléctrico, Si el coste es
demasiado alto, serd poco prdotico usar dichos conductores
eléctricos a.islad’os: cua.le.squiem'cme sean las propiedades del
aislamiento, salvo para aplicaclones. muy especializadas,0tro
factor en el coste del equipo es el coste del disolvente usa-
do para disolver la resina para ha.ge:r: el barniz, Puesto que
los disolventes no son recuperados, los materiales resinosos
deben ser capaces de ser disuelbtos en disolventes baratos,

4 causa de las propisdades :Fequerida.s bara hecer un alse
lamien?o cqmercia.hnente factible, para altas temperaturas, se
han probado sin éxito muchos materiales resinosos bien cono—
cidos que se han empleado sabisfactoriamente para A_aplicaciones
a btemperatura mis baja, Las Tesinas mis satisfactorias desde
un. punto de; vigta dg su baraturas, asi como de. sus propiedades
eléctricas, han side las resinas del tipe poliéster basadas

en un dcido dibésico y un alcohol divalente, que llevan incor-
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porado en ellas un materizl polifuncional, por ejemplo, Ja

un decido polibisico con al menos tres grupos carbenilo, ya

un alcohol polivalente con al menos tres grupos hidroxilo,
para hacer termoesteble la composicidén resinosa, Desgracia-
damente, la incorporacidén de estos materiales polifunciona-
les, por ejemplo, un dcido tricarboxilico o un alcohol tri-
valente, en cantidad suficiente para actuar como tnico agen-
te de reticulacidn pars daxr un producto curado de propiedades
satisfactorias, hace que los materiales resincsos que los con=-
tienen estén muy expuestos a gelificacidn, no sble durante la
preparacibn, lo que limita el peso molecular que puede obte-
nerse Gurante la fabricacifn de la resina, sino también du~
rante el almacenaje del barniz terminado antes de su aplica-
cién y uso, Por consiguiente, seria de desear obtener un ma=-
terial polifuncional que actuara, no sbéle como material difun-
cional, es decir, con solo dos grupos reactivos, durante la
preparacibn del poliéster, sino que actuara como material tri-
funcional o de mayor funcionalidad durante la operacidn de cu-
rado,

Con el fin de satisfacer los requisitos de alta tempara=-
tura del empleo final, seria muydeseable usar un poliester
completamente aromitico, pero, desgraciadamente, los poliés-
teres completamente aromiticos son solubles sblo en disolven—
tes costosos y usualmente sdlo lo son si el disolvente es man-
tenido a temperaturas de 2002C o més, a menos que sea modifi-
cada adecuadamente con un ingrediente co-esteriflcable para
producir copoliesteres esveclales que sigar siendo solubles
en los disclventes especiales incluso a bGemperatura ambiente,-
Inesperadamente, hemos descublerto ahora que ciertos esteres

ftalato de bis(hidroxifenil)alcanos, cuando se co-esterifican
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con un dcido difenblico son muy solubles a temperatura ambien-
te en disolventes comunes y pueden curarse por el calor para
dar un alslamiento termoendurecide capaz de uso continuado a
temperaturas de hasta 1552C y con todas las demés propiedades
fisicas y eléctricas de un aislamiento de la clase F, Esbas
composiciones son poliésteres ftalato de un bis(hidroxifenil)
alcanc en el gue el grupo alcano contiena de 1 a 5 4tomos de
carbono y el radical ftalato del poliéster es, desde 50 a 1005
molar, radicales isoftalato y, desde 50 a 0% molar, radicales
tereftalato co-esterificados con un dcido difenbélico que co=-

rresponde a la fémmula

OH OH
2
7 N\ ¢ /
]-
Bz
(R1)n OCH (B )n

donde n es uno de los nimeros enteros 0, 1, 2, cada B es un

radical alcohilo inferior, por ejemplo, de 1 & 8 4tomos de
carbono y, preferiblemente, 1 a 4 &tomos de carbono, By es un
radical alcohilo que tiene cualquier nfimero de &tomos de car-
bono pero, preferiblemente, de 1 a 18 4tomos de carbono y, en
general, es un radical alcohilo inferior, por ejemplo, con 1 a
8 &dtomos de carbono, R3 es un radical alcohileno que eontie-
ne al menos 2 dtomos de carbono y con cualquier nimero de &to-
mos de carbone: y con cualguier niimero de dtomos de carbono,
pero preferiblemente con 2 g 18 dtomos de carbono y es, en
general, un radical alcohilo inferior, por ejemplo, con 2 a

8 4tomos de carbono, y el grupo hidroxilo estd en Ia posicién
para cuando n es O, en una cantidad de 1 a 15 moles por cien-

to referida a los moles totales de bis(hidroxifenil)alcano y
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dcido difendlico, Es ficilmente evidente que no hay sustitu-
yentes Ry cuando n es cexro,

Es‘bos poliésteres son cqmpletamente solubles a tempera-
tura ambiente en concentraciones de hasta 15 a 20 por ciento
en peso o mis en disclventes ficllmente disponibles tales
como los oresoles, mezclas de cresoles, vendidas cimo deido
cresilico, asi como mezclas de cresol o 4cido cresilico con
bifenilo o éter difenilico, E1l dcido difendlico funciona apa-

rentemente primordialmente como material difuncional, al pare

cer por esterificacibn de sus dos grupos hidroxileo sin provo-
car gelificacién durante la preparacidn del poliester en so-
Iucién antes de que se obtenga el peso mdecular requerido,.3in
embargo, cuando esbos poliésteres son aplicados a un sustrato
¥ son calentados a temperaturas de 2502C hasta la temperabtura
de descomposicidn de la composicibén en ausencia de disolvente,
o con simultdnea evaporacidén del disolvente, el grupo carbo-
xilo del 4cido difendlico co-esterificado actla como agenbe
de reticulacidn por reaceidn con grupos hidroxilo libres o
sus esteres monocarboxilicos de alcohilo inferior presentes
en el,poliéster, para hacer al poliéster insoluble e infusi-
ble, Aunque una cantidad tan pequefia como 0,1% del dcido di-
fendlico causarad zlgo de reticulacidn, hemos enconbraco que
es deseable usar al menos 1 por ciento molar referido a los
moles btotales del bis(hidroxifenil)alcano y el dcido difend-
lico para obtener un producto termoendurecido, totalmente re=-
ticulado. Ias concentraciones mayores de 5 y de hasta 15% mo-
lar sobre la misma hase tienen cierta tendenciea a gelificar
si se calienban durante periodos prolongados de tiempo a la
temperatura de reaceidn de modo que no pueden hacerse reac-

cionar hasta un peso molecular tan alto como los poliésteres
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que conbienen de 1 & 5% molar, valor que produce el material
miés flexible y estirable necegaxio para su empleoc como esmal-
te para alambres, Sin embargo, tales productos pueden hacerse
con peso molecular lo bastante alto para su empleo como als-
lamiento de otros tipos, Las concentraciones de dcido dife-
nbélico mayores de 155 molar sobre la misma base hacen que el
polidster quede expuesto a gelificacidén durante su prepara-
cidn, de modo que sblo pueden obtenerse pesos moleculares ba-
jos en el producto, que durante la preparacidén se vuelve que-
bradizo y, por consiguiente, mucho menos adecuado para aisla-
miento eléctrico, Por tanto, para obtener productos con la
flexibilidad y extensibilidad 6pbtimas y los pesos moleculares
méximos, tales como se requieren cuando el poliéster se usa
para esmalte de alambres, la cantidad de dcldo difendlico usa=
da deber estar dentro de la gama de 1 a 5% molar referida a
los moles totales de bis(Chidroxlfenil)alcano y dcido difend-
lico, Los poliésteres que contienen cantidades mayores de Aci-
do difendlico de hasta 10% molar son adecuados como barnices
para recubrir bobinas de alambre aisladas con la resina que
contiene la cantidad menor de &cido difendlico, como impreg-
nantes para hacer material estratificado y cintas para bobi-
nar, usafidose el poliéster para impregnar materiales f£ibrosos
y tejidos, Ademds, los conductores eléctricos que son de sec-
cibén transversal tan grande que resultan de naturaleza rigida
¥y no sufren extensa flexidén ni estiramiento en su uso, pueden
igualmente aislarse con el poliéster que contiene hasta 155
molar de dcido difendlico,

Ejemplos de los bis(hidroxifenil)alcanos, a los que en lo
que sigue denominaremos bisfenoles en gracia a la brevedad,que

podemos usar en la preparacidn de los poliésteres, son los
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bisfenoles que tienen la férmula

HO OH
(Ry)n (Rl a

donde n es uno de los enteros 0, 1, 2, R, es como se ha defi-

nido para el componente de dcido difendlico, R es un grupo
alifdtico divalente saturado, es decir, Un radical alcohileno
o alcohilideno que tenga de 1 a 5 atomos de carbono, Estos
bisfenoles pueden describirse como bis(hidroxifenil)alcanos
con de 0 a 2 sustituyentes de alcohilo inferior en el nfcleo
de fenilo, Ejemplos especificos de radicales en que R puede
consistir son metileno,etileno, etilideno, propilenoc, propi-
lideno, isopropilideno, 1,4-butileno, 1,3-~butileno, 2,5-buti-
leno, 2-metilpropolideno, 2,2-butilideno, los pentilenos,por
ejemplo, 1,2~ , 1,%- , 2,4-pentilenos, los pentilidenos, por
ejemplo, 1,1~ , 2,2~ , 3,%-pentilidenos, los isopentilidenos,
por ejemplo, dietilmetileno, y metil propimetileno. Como adque=
1los bisfenoles en los que los dos grupos hidroxifenilo estéd
en el mismo Atomo de carbono del grupo alcano son mds fdciles
de preparar y mis ficilmente accesibles, preferimos que R sea
un grupo alcohilideno, 1 grupo hidroxilo puede estar en cual=~
quiera de las posiciones orto, meta o para con respecto a R,
Sin embargo, los bisfenoles con los grupos OH en las posicio-
nes meta son en extremo difiociles de preparar y aquéllos con
los grupos OH en las posiciones orto son més diffciles de pre-
parar que 1los que tienen los grupos OH en la posicidn para.
Por consiguiente, preferimos usgar los bisfenoles con los gru-
ros OH en la posicién para con respecto a R, por ejemplo, los
bis(p~hidroxifenil)alcanos, Bjemplos tipicos de bisfenoles que

podemos usar son los bis(hidroxifenil)metanos, es decir, bis
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(2-hidroxifenil)metano, bis(4-hidroxifenil)metano, 2-hidroxi-

fenil-4~hidroxifenilmetano, 1,1-bis(hidroxifenil)etanos, los
1,2-bis(hidroxifenil Jetanos, los 1,1-bis(hidroxifenil )propa-
nos, los 2,2-bis(hidroxifenil)propanos, los 1,1-bis(hidroxi~-
fenil)butanos, los 1,2-bis(hidroxifenil)butanos, los 1,5-bis
(hidroxifenil)butanos, los 1,4-bis(hidroxifenil)butanocs, los
2,3-bis(hidroxifenil )butanos, los 2,2-bis(hidroxifenil Jbuta-
nos, los 3,3-bis(hidroxifenil)pentanos, incluyendo aquéllos
en que el grupo fenilo tiene de 1 a 2 sustituyentes alcohilo
con desde 1 a 8 &tomos de carbono, por ejemplo, 2,2-bis(2,6-
dimetil-4-hidroxifenil)propano, 2,2-bis(2,6-dietil-4~hidroxi-
fenil )propano, 2,2-bis(2,4-dioctil-6-hidroxifenil )propano,
1=(2~metil~4-hidroxifenil)=l-(4-ctil-6-metil-2-hidroxiftenil)
etano, 1,2~bis(2~propil-6-hexil~4~hidroxifenil)etano, 2,3-bis
(2-terc,butil-4-hidroxifenil )pentano y 1,4-bis(4~isoamil-2-
hidroxifenil)butano, Como quierg gue es fiacilmente accesible
a bajo coste, preferimos usar 2,2-(4-hidroxifenil)propano,
Ejemplos tipicos de los dcidos difenélicos que podemos
usar son: los descritos, por ejemplo, en la Patente de EE,UU,
2,933,520 de Bader, que se preparan por la condensacién de
fenol, un cresol o un xilenol, con un ceto &cido, Bstos 4ci-
dos difendlicos tienen la f£6érmula antes dada, Como los gru-
pos reactivos son los grupos hidroxilo § carboxilo, no existe
cuestidn oritica en cuanto al nlmero de dtomos de carbono en
los grupos Ry, Ry, ¥y Rz. El1 mimero de &tomos de carbono en es-
tos grupos se basa solamente en la disponibilidad de los mate=-
riales de partida para producir el correspondiente &dcido dife~
nélico, Con preferencia, Ry biene de 1 & 8 &tomos de carbono,
por ejemplo, metilo, etilo, propilo, butilo, isobutilo,butilo

terpentilo, hexilo, heptilo, y octilo, Ry, tiene de preferencia
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de 1 a 18 4tomos de carbono, por ejemplo, los citados para Rl

v, afemis, decilo, dodecilo, tridecilo, hexadecilo y octade-
cilo, B? es con preferencia un radical divalente correspon-
diente a los radicales monovalentes de R, salvo metilo, por
ejemplo, etileno, los 1,2~ y 1,5-propilenos, los 1,2-, 1,5~
2,3~ y 1,4-bubilenos, los pentilenos, los hexilenos, los oc=
tilenos, los decilenos, los octadecilenos, etc, Ejemplos ti-
bicos de &cldos difendlicos que podemos usar son dcido 4,4-bis
(4-hidroxifenil)pentanoico, dcidos 4,4~y 5,5~bis(4-hidroxife~
nil Jhexanoicos, 4cidos 4,4-, 5,5~ y 6,6-bis(4-hidroxifenil)
heptanoicos, deidos 4,4~, 5,5~-, 6,6 y 7,7~bis(4~hidroxifenil)
octanoicos, dcidos 4,4=, 5,5~, 6,6-, T,T-, 8,8 y 9,9-bis(4-
hidroxifenil) decancicos, dcidos 4,4~, 5,5-, 6,6-, 7,T-, 8,8,
9,9-, 10,10~, 11,11~, 12,12~, 13,15~, 14,14-, 15,15~ 16,16-,
v 17,17~bis(4hidroxifenil Joctadecanoicos, 4cido 4,4-bis(4~hi-
droxi-3-etilfenil )pentanoico, dcido 4,4-bis(4-hidroxi-$,5~dii~
sopropilfenil )pentancico, &cide 4,4-bis(4~hidroxi-2-etilfenil)-
pentanoico, 4dcido 4,4-bis(2-hidroxi-4-butilfenil )pentanoico,
4cido 4,4-bis(4-hidroxi-2,5-diamilfenil)pentancice, dcide
4, 4-bis(4~hidroxi-3-mebilfenil Jpentancico, dcido 4,4-bis(4-
hidroxi-3-amilfenil )pentanoico, 4cido 4-(4-hidroxifenil )=4-
(4-higroxi-3-amilfenil)pentancice, dcido 4~(4-hidroxifenil )4~
(2-hidroxi~3,5-dimetilfenil }pentanoico, dcido 4,4-bis(2-hidro-
zi-4-butilfenil}pentanoico, &cido 5,5-bis(4-hidroxi-2-metil-
fenil)hexanoice, y 4cide 5,5,-bis(4-hidroxi-3-etilfenil )hexa=
noico, L causa de su facilidad de preparacidn y por ser i~
cilmente accesible, preferimos usar dcido 4,4-bis(4-hidroxi-
fenil)pentancico.

Los poliesteres pueden prepararse usando cuslquier maberial

o mezcla de materiales de cada uno de los tres grupos de compo-



350~

335o'

340~

345.”

3500’

355.-

nentes de las resinss de poliésber del presente invento y cualw
quiera de las resinas resulbtantes es capaz de satisfacer las
exigencia fisicas, eléctricas, quimicas y térmicas que se re-
quieren en el aislamiento que ha de funclonar a temperaturas
de, por lo menos, 1552C durante periodos de tiempo indefini-
dos, Sin embargo, hemos descubicrto que la manera mis ficil
de preparar los poliéstergs de este invento es usar el bisfe-
nol y el dcido difendlico, ya en la forma de sus esteres pre-
viamente formados de fcido aleohila inferior monocarboxilico,
en los que los grupos hidroxilo del bisfenol y también del
dcido difendlico estin esterificados, por ejemplo, el diace-
tato del bisfenol y el diacetato del dcido difentlico, o for=
mar el ester in situ por el uso del anhidrido del &cido alco-
hilo inferior monocarboxi{lico en presencia de un disolvente
inerte, preferiblemente del mismo disolvente que ha de usarse
pare formar el poliéster, Los esteres alcohilicos del bisfe-
nol y decido difendlico se hacen reacclonar con dcido isoftd-
lico que puede contenexr hasta 50% molar de Acido tereftdlico,
referido al peso total de dcidos isoftdlico y tereftdlico,
uséndo como disolvente un liquido orgénico inerte que tiene
un punto de ebullicidén de 210 a 2802C, preferiblemente de 240
a 2602C, Disolventes ideales para esta reaccidn son bifenilo,
éter difenilico, naftaleno y sus derivados halogenzdos o hi-
drogenados, Como los derivados halogenados ofrecen pocas ven-
tajas sobre el bifenilo o el éter difenilico, preferimos usar
estos dos Gltimos como disolvente,

Como resultard fédcilmente evidente para los experbtos en
esta técnica, es muy deseable, a fin de oblener las mejores
propiedades del polimero, que el poliéster finalmente curado

y termoestable sea un poliéster esencialmente neutro,es decir,
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que no contengy sustancialmenbe grupos carboxilo o hidroxilo
sin esterificar, especialmente los primeros, Para obtener un
poliéster sustancialmenye nsutro, las proporciones de los
reaccionantes se eligen de modo dque por cada grupo carboxzilo
presente en los dcidos isoftélico, tereftdlico y difendlico,
haya de 1 a 1,05 grupos hidroxilo presentes en el bisfenol y
en ¢l 4dcido difendlico., Cualesquiera grupos hidroxilo en ex-
ceso dentro de estos limites no menoscabardn las propiedades
del polimerc ya que estardn presentes como el éster de dcido
alcohilo inferior monocarboxilico del material de partida,

Lo reaccidn se lleva s cabo a una tempersbura suficiente-
mente alta para que el polimero no precipite desde la solu-
cibn, Las temperaturas de 2102 a la temperztura de reflujo de
la mezcla de reaccidn son ventajosas, Lo mis conveniente es
usar la temperatura de reflujo. Bl calentamiento se continda
hasta que ya no sea expulsado mis del dcido alcohilo inferior
monocarboxilico que se esterifica inicialmente con el bisfenol
vy el deido difendlico, desde la mezcla de reaccidn, Con prefe-
rencia, la reaccién se lleva a cabo en una atmdsfera inerte,
por ejemplo, una abmésfera de nitrdégeno, para excluir cual-
quier oxidacidn de la resina mientras estdi a esta btemperatura
elevada, Despuds de que se ha expulsado en esencia todo el
dcido aleohilo inferior monocarboxilico, la reaccidn se cone
tinGa hasta que se obtiene la deseada viscosidad de la resina,
indicando que se ha alcanzado el grado de polimerizacidn de-
seado, En general, hasta 90% del &cido alcohilo inferior car-
boxilice habrd sido ezpulsado en aproximadamente 1 a 4 horas,
dependiendo del tamafio de la carga., La reaccidn se continda
durante tanto camo 20 horas més para obbener un polimero de

peso molecular muy albo cuando el contenldo difendlico es de



1 a 5> molar, Bn general, cuanto mayor sea el peso molecular
del polimero, mAs satisfactorio serd como aislamiento para
conductores flexibles; asi, sl se desea, pueden usarse perid-
dos de caldeo mis prolongados perc, en general, no son necesa-

%90,~ rios, Para los poliésteres que contienen mis de 5 y hasta 15%
molar de dcido difendlico, la viscosidad aumenta mis deprisa
que en aquellas composiciones que tienen la cantidad menor de
fcido difendlico, de modo que sus tiempos de calentamiento
pueden reducirse.

305 4= En general, hemos hallado muy conveniente usar disolven-
te suficiente de modo que la solucldn de poliéster resultante
al final de la reaccidn sea de 6C% en peso en el disolvente.
Pusden usarse cantldades mayores o menores de disolvente, vero
hemos descubierto que es ésta la proporcitn convenienbte para

400,~ el uso, ya que la solucidn resultante a la temperatura de reac-
¢idn no es tan viscosa que ocurra descomposieidn debido a mala
transferencia de calor, Ademis, con esta concentracldén de po-
liéster, el éter difenilico o el bifenilo, cuando se usen como
disolvente, no han de separarse de la resina para usarla como

405,.,~ barniz aislante o como compuesto para extrusidn para su apli-
cacifn sobre un conductor eléectrico, Cuando se usa bifenilo
como dis:lvente de la reaccién, ex la cantidad de 407 del pe-
so total de bifenilo y resina, una muestra dilufda a 107 de
sdlidos de resina con cresol tendrd un peso molecular sufi-

410.,~ cientemente alto para su empleo como aislamiento sobre alam-
bre cuando tal solucidn tiene una viscosidad de al menos 200
centidtokes a 25°C y, preferiblemente, de 550 a 650 centisto~
kes a 25°C, Las concentraciones mis altas de bifenilo en la
solucidn parecen rebajar la viscosidad. La resina de poliéster

415,~ cuya solucidn esté en la gama de 550 a 650 centistokes a 252C
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tendrdn una viscosidad intrinseca en la gama de 0,4 a 0,65,

Cuando se alcanza esta viscoslidad deseada, se deja que
la mezcla de reaccibn se enfrie haste una temperatura a la
que la solucilén sea todavia homogénea, es decir, que no pre-
cipite polimero, por ejemplo, en la gama de 140°2C hasta el
punto de ebullicidn del disolvente que ha de afiadirse para
dar una composicidén final que contenga de 15 a 20 de séli-

dos de resina, Son disolventes adecuados orto-, meta- o para-

cresol, mezclas de estos cresoles, por ejemplo, la mezcla co-
mercial vendida como dcido cresilico, disolventes polares,por
ejemplo, dimetilacetamida, benzonitrilo o N-metil plrrolidona.
Bstas soluciones pucden conbener también hidrocarburos liqui-
dos que, en si mismos, no sean disolventes para el polimero,
como diluyentes para el disolvente usado, 4 causa de su re-
ducido coste, disponibilidad y gran poder disolvente, prefe-
rimos usaX los cresoles o dcido oresilico. Tel esmalte se adap-
‘ta. admirablemente para su empleo como aislemiento eléctrico
capaz de Tresistir la exposicidén continua a temperaturas de al
menos 1552C, Si se desea un aislamiento sélido em lugar de un
esmalte, la solucién sin diluir con disolvente puede enfriar-
se a la temperatura ambiente para obtener uns mezela sélida
del poliéster y bifenilo o éter difenilico que puede molerse

¥y usarse como tal para la extrusidn del ailslamiento sobre con=-
ductores, o puede extraerse con disolventes, por ejemplo, ben-
ceno, tolueno, acetona, ete, que sean disolventes para el bi-
fenilo o éter difenilico, psro no para el polimero, a Fin de
eliminar la totalidad o parte del bifenilo o del éter difeni-
lico, El,polimero aislado puede entonces disolverse en un di-
solvente voldtil tal como eresol solo.-o con disolventes ta-

les como dimetilacetamida, Nemetil-2-pirrolidine o benzonitrilo
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y usarse para la impregnacibn de materiales fibrosos, para ha-

cer estratificados, tales como aislamientos para alambres,Pue-
den afiadirse a las soluciones, si se desea, diluyentes no di-
solventes,

En cuanto a la cantidad de la entidad de dcido terefté=-
lico del poliéster se aumenta hasta 5075 molar del componente
ftalato, el poliéster sin curar se hace soluble en una mayor
variedad de disolventes, Para una concentracidn dada de Acido
difendlico en el polimero, esto se traduce también en la dis-
minucidén de la resistencia del polimero curado a los disolven-
tes.funque el polimero curado no se disuelva en el disolvente,
el disolvente puede hablandar e hinchar la resina, For con-
siguiente, para esmaltes para alambres preferimos usar aque-
1los poliésteres en los cuales el componente ftalato del po-
1iéster es de 90 a 100f molar isoftalato y de 10 a O molar
terefbalato, Ias composiciones que contienen un mayor porcen-~
taje de tereftalato, es decir, de 10 a 50% molar, son compo-
siciones deseables para usarlas como barnices de inmersidn o
de impregnacidn para impregnar bobinas arrolladas con alambre
previamente recubierto con el barniz que contiene la game mis
baja de entidad terefbtalato, Esto es especialmente cierto
cuando el barniz de inmersién estd disuelto en un disolvente
que no es disolvente para el esmalte usado para revestir el
alambre, Para contrarrestar la resistencla algo menoscabada
a los disolventes de las composiciones mds ricas en terefta-
lato, puede usarse una mayor concentracién del componente de
dcido difenélico,

Al emplear el esmalte para hacer un conduotor eléctriceo
aislado, se usan técnicas habituales, haciéndose pasar el con-

ductor a través del esmalte y luego a través de una hilera
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para recubrir al conductor conuﬁna pelicula del esmalte, que
luezo es hecho pasar por una torre calentada a una temperaturs
de 25020 hzsta la temperatura de descomposicidén del aislamien=-
to, es decir, bhasta la temperatura mis alta en que no ocurra
descomposlicibén del polimero, suficiente para volatilizar los
disolventes que incluyen el bifenilo o éter difenf{lico y para
curar al mismo tiempo el poliéster al estado insoluble e in-
fusible, Pueden hacerse pasadas repetidas para obbener wun re-
cubrimiento mis grueso, Andlogamente, si el poliéster s6lido
que contiene también bifenilo o éter difenilico se usa para la
extrusibén de un recubrimiento aislante sobre un conductor, el
conductor, después de que sale del exbrusor, es hecho pasar
también a una torre calentada para volatilizar el bifenilo o
el éter difenflico y para curar la resina poliéster sobre la
superficie del conductor, Como el bifenilo o el éter difeni-
lico actfan como plastificante volatilizable para el polimero,
hemos encontrado que 10 a 409 de esbos materiales es una gama
Gbil para que esté presente en los poliésteres usados como ma-
terial de extrusién,

Hemos determimdo que los poliésbteres arriba descritbos
son capaces de resistir temperaturas de al menos 155¢C duran-
te un periodo de tiempo prolongado. Ha de entenderse que el
sustrato sobre el cual se aplican los poliésteres debe ser
tanbién capaz de resistir esta temperatura. Bn otras palabras,
si sl poliéster se usa para impregnar material fibroso o te-
jido, el material fibrosc o tejido debe, €1 mismo, ser capaz
de resistir estas temperaturas y, por consiguiente, usual,pero
no necesariamente, es de naturaleze inorgdnica comprendiendo
materiales £ibrosos tales como fibras de amianto o vidrio que

pueden haberse tejido o afielbtrado pars dar un material en ho-
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jas o tejide. También, cuando los poliésteres se usan para
aislar un conductor eléctrico, no hay inter-reaccién entre el
aislamiento y el alambre a esta temperatura, que causaria la
degradacidn del aislamienta, Sin embargo, cuando se aisla
hilo de cobre con nuestros poliésteres, hemos observado que
el cobre cataliza el curado del poliéster de modo que la ope-
racibn de curado al calor no necesita ser tan prolongada como
cuando se usa alambre de cobre niquelado,

Ademds de ser capaz de resistir una temperatura de, al
menos, 1552C, el aislamiento, para que sea aceptable para uso
comercial, debe ser también capaz de resistir un emnsayo con di
solvente en el cual el aislamiento se expone a vapores de un
disolvente a reflujo compuesto de volimenes lguales de tolue~
no y alcohol desnaturalizado con 5 en volumen de metanol, du-
rante wn perfodo de 5 minutos, Durante este ensayo, el esmal-
te no debe formar ampollas ni hincharse ni mostrar cambioc 8le
guno visible en la superficie del aislamiento, Otro ensajo
que debe pasar este aislamiento es el de no perder mis de 2%
en peso referide al,polimero cuando es expuesto a una tempe-
ratura de 1L75°C, Este ensayo se realiza usualmente durante un
periodo de 192 horas, ya que cualquier pérdida de peso que
ocurriera, se produciri durante este perfodo, Para el aisla-
miento de conductores eléctricos, el aislante no debe presen~
tar perforacibn a 30092C y, de preferencia, a tanto como 3502C,
Al realizar este ensa.yo, los conductores eiéctricos aislados
se cruzan & 902, una carga dada se aplica en el cruce y se de-
termina la pemperatura a la cual la carga hace que los dos
conduct ores se toquen entre si, permitiendo que 12 corriente
eléctrica pase de un conductor al otro, De ordinario, este

ensayo se hace usando dos alambres redondos aislados con el
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aislamiento que se prueba, con los alambres cruzados a 902 y
soportando una carge de 1 kg, en la interseccidn delos dos
alambres. Se aplica un potencial de 110 voltios de c.a. al
sxbremo de cada alambre y se estahlece entre los extremos de
los alambres un circuito que contiene un indicador adecuado,
tal como un zumbador o limpara de nedn, Lo temperatura de los
alambres cruzados y de la carga se aumenta entonces a razdn de
32 por minuto hasts que el esmalte se ablande en medida sufi-
oien’ce de modo que los conductores desnudes enbren en contac-
to entre si y hagan que funcione el indicador, La temperatura
a la cual se establece este ¢ircuito se mide por un termopar
que se extiende dentro de una ocavidad térmica en un punto que
est& directamente debajo de los alambres cruzados, Aun cuando
esta temperatura que se mide es siempre algunos grados mi.s
baja que la verdadera temperatura de los alambres, debe ser
de al menos de 3002C a fin de que el aislamienuvo sea Util en
equipos eléctricos rotativos que trabajen continuadamente o
durante periodo de tiempo prolongados a temperaturas de al me-
nos 155¢C,

Ademds, si el aislamiento ha de usarse para aislar un con-
ductor eléctrico flexible tal como un alambre, por ejemplo, en
la fabricacidn de alembre magnético aislado, el aislamiento
debe ser capaz de resistir los ensayos siguientes, Debe ger
capaz de ser estirado en un 25‘}‘5 ¥ envollado en tomo de un
mandril con un didmetTo doble del didmetro del alambre aislado
vy, de preferencia, sobre un mandril que tenga un diametro igual
al del alambre aislado sin mostrar defectos superficiales, es
decir, grietas, fisuras, o cuarteamiento, cvando es inspeccio-
nado bajo un aumento de 10, Debe ser capaz de resistir el ca-

lentamiento de 17520 durante 100 horas y ser enrollado luego
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sobre un mandril con un didmetro igual al del alambre,- De-
seablemente, podrd también ser estirado em tanto como 15 a

255 antes de ser enrollado sobre un mandril cuyo didmetro es
el doble y, preferiblemente igual, al didmetro del alambre
aislado, Debe ser también capaz de ser estirado en un 15%,
enrollado-sobre uwn mandril con un didmetro doble y, preferi-
blemente, igual al didmetro del alambre aislado y ser expuss-
to luego a una temperatura de 20020 durante una hora, sin mos-
trar seflales de los defectos supsrficiales cltados,

Ademds de los mencionados ensayos, el aislamiento debe
pasaT diversos ensayos bales como los de resistencia dielée-
trica, pero nuestra experiencia nos ha ensefiade que, para apli-
caclones a alta temperatura, los ensayos citados son los mis
eriticos para diferenciar y determinar si un aislamiento es
adecuado para trabajar continuadamente a 1552C, Las resinas
de poliéster preparadas a partir de una mezcla de ingredientes
que shn completamente satisfactorias para uso como aislamiento,
tienen una gama de composicidn dentro del alcance de este in-
vento, ya sea sobre conductores eléctricos o en la forma de
impregnantes para cintas de bobinar y aglutinentes para arti-
culos estratificados, ete, a temperaturas de por lo menos 1559C
para trabajo continuade. El cardcter adecuado de este aisla-
miento para aplicaciones a alta temperatura viene indicado por
el hecho de que el aislamiento de este invento pasa todas las
pruebas arriba deseritas, y tiene, ademds, propiedades eléc-
tricas adecuadas, tales como por ejemplo, resistencia dieléc-~
trica. Ademis, estas resinas de poliéster utilizan materias
primas relativamente baratas, son solubles en disolventes ba=-
ratos, pueden ser curadas con raplidez, por ejemplo, en una

torre para curar alambres, y pueden aplicarse a conductores de
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diversos temafios, formas y composiciones, a una amplia gama
de velocidades y temperaturas,

Los siguientes ejemplos ilustran la prictica de nuestro
invento, Todas las partes y porcentajes son en peso, a menos
que se indique lo contrario,

Ejemplo 1

Una mezcla de 500 partes de anhidrido ecébico, 452 par-
tes de 2,2-bis(4-hidroxifenil)propano y 5,7 partes de dcido
4,4~bis(4~hidroxifenil )pentanoico se calentd a la temperatura
de reflujqlie la mezcla de reaccifn durante un perfodo de 90
minutos bajo una capa de nitrdgeno en un reciplente de reac-
cidn equipado con agitador, condensador, cavidad para terml-
metro y tubo de barrido con nitrégeno, Al cabo de este tiempo,
el 4cido acético y el exceso de anhidrido acébico se destila—
ron de la mezcla de reaccidn, La desbilacidn se continud has-
ta que la mezcla de reaccidn alcanzd una temperatura de 2409C,
en cuyo momente la mezcla se dejb enfriar a condiciones ambien-
te., Bn este momento de la reaccidn, los maberiales dendlicos
de partida se habian convertido ambos en sus correspondientes
diacetatos, A esta mezcla, se le afiadieron 331 partes de dcido
isoftédlico y 181 partes de bifenilo, Durante un periddo de 230
minutos, la mezcla de reaccibn se calént&-hasta = temperatura
de reflujo de lo misma menteniendo todavia la atmdsfera de ni-
trégeno, Las condiclones de reflujo y la atmbsfera de nitrd-
geno se mantuvieron durante todo el periodo de la reaccidn,
Inicialmente, la temperatura de reflujo era de 29090, Al cabo
de 355 minutos, la temperaturs de reflujo era de 300°C, en cu-
yo momento se afiadieron 125 partes mis de bifenilo lo que re~
bajd la temperatura de reflujo a 27520, Se hizo una nueva adi-

cién de 170 partes de bifenilo después de 115 minutos, después
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de lo cual la reaccidn se calentd 105 minutos més a tempera~
tura de reflujo de 2602C, Bl periodo de reaccidn total fué
de 805 minutos, La cantidad de bifenilo fué 40% del peso to-
tal del bifenilo y la resina, Se dejd que el dcido acético
degbilara de la mezcla de reaccidn a medida que se formaba
durante toda la reacclén, Después de enfriar la mezcla de
reaccidn a temperatura ambiente, laz masa s6lida se fragmenté
en pequeflos trozos, Bl s61ido se calentd a 1402C con cresol
suficiente para dar una solucidn de esmalte que contenfa 1%
de s6lidos de polimero, La solucidén se £iltré a través de un
embudo de vidrio fritado grueso,

Este esmalte fué usado para producir un recubrimiento
aislante sobre un alambre de cobre de 1,02 mm, Al producir
el alambre aislado el alambre fué hecho pasar por 1z solucién
de resina, esbirado a través de una hilera y luego a través
de una ‘torre calentada de 3,40 m, de altura, cuya temperatura
en la zona mis caliente fluctuaba de 375 a 415°C, Después de
6 pasadas por el esmalte y la torre, el alambre aislado tenia
un recubrimiento aislante de 0,050 mm, en total (0,025 mm.de
espesor). E1l alambre fué hecho pasar a btravés del horno a una
velocidad de 6,3 m, por minuto, Cuando se sometid al ensayo
antes indicado, el conductor eléetrico aislado satisfizo to-
dos los citados ensayos y, en algunos casos, excedié de las
exigencias del ensayo. Pudo estirarse en 25% y enrollarse em
torno de un mandril que tenfa un didmebro igual al del alam=
bre aislado, Pudo estirarse en 154 y enrollarse en un mandril
que tenia el doble de didmetro que el alambre aislado y ca-
lentarse durante una hora a 2002C, Después de calentar duran~-
te 100 horas a 18590, pudo todavia enrollarse sobre un mandril

que tenfa un didmetro igual al del alambre aislado. Todos esw-
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tos ensayos se realizaron sin provocar fallos en el alambre,
El alambre aislado pasd sabtisfactoriamente los ensayos de
resistencia al disolvente y tenia una temperatura de supre=
sidn del aislamiento tan alta como de 3509C,

Se obtienen resultados similares cuando el éter difeni-
1ico sustituye al bifenilo, cuando el &cido 4,4-bis(2-metil-
4-hidroxifenil )pentanoico sustituye a una cantidad equivalen-
te del 4cido 4,4-bis(4-hidroxifenil)pentanocico y también cuan-
do una canbidad equivalente de 2,2-bis(3-metil-4-hidroxife-
nil)propano sustituye al 2,2-bis(4=hidroxifenil)propanc,
Ejemplo 2

Usando el tipo de recipiente de reaccidn descrito en el
Ejemplo 1, 779 partes del diacetato de 2,2-bis(4~hidroxifenil)
propano proviamente formedo, 9,3 partes del diacetato de dci-
do 4,4=-bis(4=hidroxifenil )pentancico previamente formado, 394
partes de 4cido isoftdlico, 20,8 partes de 4cido tereftdlico
v 227 partes de bifenilo se calentbaron durante un periodo de
420 minubos a una temperatura de reflujo de 2902C en una at-
mbsfera de nitrdgeno, Después de 105 minutos a esta tempera~
tura, se afiadieron 161 partes adicionales de bifenilo y la
reacelén continud durante 355 minutos a una temperatura de
reflujo de 275%C, en cuyo momento se afiadieron 213 parbes mis
de bifenilo para dar una concentracién final de 4Cf del peso
de bifenilo y resina, La reaccibtn fué continuada durante 955
minutos a una temperatura de reflujo de 267°C, Durante toda
la reaccidn, el 4cido acébico destilaba a medida que se for—
maba por le reaccién de intercamblo de éster, X1 calentamien-
to fué interrumpido despuds de 1,835 minutos de tiempo tobtal
y se dejb enfriar la mezcla de reaccidn a 200, en cuyo mo-

mento se afindid cresol calenbado a 10020 para dar una solu-
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cibn que contenfa 20% de la resina de poliéster, Esta solu-
cibn fué filtrada a través de un embudo de vidrio fritado
grusso, Una muestra de esta solucién, dilufda a 10% de sb-
lidos de resina con cresoi, tenfa una viscosidad de 596 cen-
690,~ tistokes a 252C, Este esmalte se usd para aislar alambre de
cobre del mismo tamefio usando 1z misma téenica de recubri=
miento que se ha descrito en el Bjemplo 1, para producir
alambre aislado que, otra vez, pasd satisfactoriamente todos
los ensayos antes deseritos y, en muchos casos, excedid de
695 ,~ los requisitos de los ensayos. El alambre pudo estirarse en
25% y enrollarse en torno de un mendril con un didmetro igual
al del alambre aislado, Pudo estirarse en 15% y enrollarse
en torno de un mandril de didmebro igual al del alambre ais-
lado y calentarse durante una hora a 2002C, Pudo estirarse
700,~ en 25% y enrollarse en torno de un mendril con un difmetro
igual al del alambre aislado, después de calentar a 17590
durante 100 horas. Todos estos ensayos fueran realizados sin
provocar fallos del esmalte, El alambre aislado pasd también
satisfactoriamente la prueba de resistencia al disolvente y
705.,~ tenia una temperatura de eliminacidn del aislamiento tan alta
como 3259, Bl aislamiento formado sobre el alambre tenia
0,07 mm,
Bjemplo 3
Se repitid el Bjemplo 2 partiendo del mismo peso inieizl
710,- de reaccionantes y disolvente de bifenilo., Requirid 480 minue
tos calentar la mezcla de reaccidn a la temperatura de reflujo
de 29020, afiadiéndose después de 410 minutos 374 partes de bi-
fenilo'y la reaccifn se conbinud durante un tiempo de reaccidn
de 1.930 minutos, en cuyo momento se afladieron 301 partes mis

715, de bifenilo para dar unz concentracidn final de 505 del peso
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tobal de bifenilo y resina, La reaccién fué terminads y se
afindid cresol para producir un esmalte con 207 de la resina
poliéster, Durante la reaccidn, se habian tomado muestras de
la mezcla dé reaccidn. Se extractaron con acetona para elimi-
nar el bifenilo, se secaron al vacfo a 1209C y se disolvieron
un cresol para dar una solucién al 10 de la resina poliéster.
La viscosidad de estas soluciones se determind con los resul-
tados siguientes: Al final de 860 minutos, la viscosidad era
de 208 centistokes; al final de 1,600 minutos, era de 704 cen-
tistokes; y al final de 1,950 minutos, era de 899 centistokes.
A modo de comparacidn, la solucidn del esmalte que se habia
dilufdo con eresol para que contuviera 105 de sblidos de po-
liéster en peso, pero que contenfa el bifenilo, tenia una vis-
cosidad de 212 centistokes, L1l g2lambre de cobre que se aislé
con este esmalte como se ha descrito en el Ejemplo 1, pexo
usando una velocidad del alambre de 7,20 m, por minuto, did
resultados idénticos a los obtenidos en el Ejemplo 2,salvo
que la temperatura de eliminacidén del aislamiento fué ligera-
mente menor, de 3089C, Bl aislamiento formado sobxe el alambre
tenia 0,068 mm,
Ejemnlo 4

USaﬁdo el mismo tipo de equipo y forma de proceder desl
Ejemplo 1, una mezcla de 750 partes de anhidrido acético, 680
partes de 2,2-bis(4-hidroxifenil)propane y 8,6 partes de dolido
4,4fbis(4-hidroxifenil)pentanoico se calentd a reflujo duran=-
te 90 minutos bajo atmbsfers de nitrégeno, después de lo cual
gl Acido acético y el exceso de anhidrido acético se destila-
ron hzsta que la temperatura de la mezcla de reaccidn alcanzd
un valor de 240°C, lo que exigid 220 minutos. La mezcla de

reaceldn se enfrid hasta condiciones ambiente, & esta mezela
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de reaceiln, que era una mezcla de los diacetatos de los ma-—
teriales fenflicos de partida, se afladieron 447 partes de dci-
do isoftdlico y 49,6 partes de 4cido tereftdlico y 267 partes
de bifenilo, Ia mezcla de reacecidn fué calentada en una at-
mbsfera de nitrégeno con agitacidn durante wn perfodo de 340
minutos a temperatura de reflujo de 290°C, Al cabo de 100 mi-
nutos, se afiadieron 196 partes més de bifenilo y la reaccidn
continud a temperatura de reflujo de 2722C durante TO minu-
tos, en cuyo momento se afiadieron 260 partes mds de bifenilo
para dar una concembracidn de 40% referida al peso total de
bifenilo y resina poliéster, La reaccibén se continué durante
195 mimutos a una temperztura de reflujo de 2652C durante un
tiempo total de reaccidn de 705 minutos, La mezcla de reac-
cifn fué enfriada a 200°C y se afiadid suficiente cresol, ca-
lentado a 1002C, para dar un esmalte qua contenfa 205 de la
resina poliéster, Ia solucibn fué filtrada a través de un em~
budo de vidrio fritado grueso., Esta solucién tenfa una visco-
gidad de 4.13’0 centistokes y, cuando se diluyd con cresol a
10 de sélidos de resina de polidster, tenfs una viscosidad
de 306 centistokes. El esmalte contenfa 205 de sélidos de la
resina y se usdé como aislante de hilo de cobre como se ha des-
crito en el Ejemplo 1, salvo que, en este caso, la temperatu-
ra en la parte mis calienbe de la torre era de 4252C a 4609C
v la velocidad del alambre fué de 7,20 m, por minmute. Este
alambre pasd satisfactoriamente los ensayos antes descritos,
El alambre aislado pudo ser estirado en 253 y enrollado sobre
un mandril que tenia un didmetro doble del del alambre ais-
lado, Pudo estirarse en 15% y arrollarse sobre un mandril con
un dlémetro igual al didmetro del alambre aislado y calembar~

se durante una hora a 2002¢ y pude calentarse durante 100 ho-
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ras a 1752C y arrollarse sobre un mandril que tenfa un did-~
metro iguzl al del alambre aislado. Todos los ensayos se Tea-
lizaron sin provocar fallos en el aislamiento, También pasé

a sabisfaoccibn el ensayo de resistencia al disolvente y no
mostrd eliminacidn del alslamiento cuando se calentd a tanto
como 3502C, Por consiguiente, tenia una temperabtura de elimi~-
nacidén del aislamiento superior a %5020, Bl aislamiento for-
mado sobre el alambre tenia 0,07 mm,

Ejemplo 5

Usando el tipo de equipo descrito en el Ejemplo 1, una
mezela de 500 partes de anhidrido acético, 444 partes de 2,2~
bis(4-hidroxifenil)propano, 17,2 partes de dcido 4,4~bis(4-
hidroxifenil)pentancico y 80 partes de bifenilo, se calentd
a la temperctura de reflujo de la mezecla de reaccifn duranbe
90 minutos en una atmésfera de nitrogeno. Al cabo de este
tiempo, el dcido acético y el exceso de aphidrido acético se
destilaron de la mezcla de reaccidn, ILa destilacidn se inte-
rrumpid 2l cabo de 320 minutos, para cuyo momento la btempe-
ratura habia alcanzado 240eC,

A esta mezcla de reaccidn que comprendia los diacetatos
de los materiales fendlicos de partida disueltos en bifenilo,
se afiadieron 327 partes de 4dcido isoftdlico y 10L pertes mis
de bifenilo, La mezcla de reaccidn se calentd durante un pe=
riodo de 5T0 minubtos hasta una temperatura de reflujo de
2902C donde la reaccibn fué mantenida durante 150 minutos
después de los cuales se afiadieron 129 partes de bifenilo,

ILa reaccidn se conbtinué durante 85 minubos a una temperatura
de reflujo de 2752C, momento en que se afiadieron 170 partes
més de bifenilo, La reaccidn se continud durante 130 minutos

mis a unz temperatura de reflujo de 2652C durante un tiempo
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total de reaccidn de 715-minuﬁds. Se;de§6"é£}riar la mezecla
de reacciln a 14020 en cuyo momento se afiadib cresol suficien=-
te para dar una solucidn que contenia 1% de la reslna poliés-
ter y la solucidn se £iltrd a través de un embudo de vidrio

810.~ sinterizado grueso, Bsta solucidn de resina se usd para aislar
alambre como ge he descrito en el BEjemplo 1, usandoe una velo-
cidad Ge 5,40 m, por minuto. Bl alambre aislado pasb a satis-
faccidn los ensayos arriba descritos, El alambre pudo ser es-
tirado a 25% y arrollado scbre un mandril que tenfa un didme-

8l5,~ tro doble del didmetro del alambre aislado, Pudo esbirarse
hasta 15% y arrollarse sobre un mandril que tenfa un didmetro
doble del del alambre aislade, y calentarse durante una hora
a 2009C¢ y también pudo calentarse durante 100 horas a 1759C
y arrollarse sobre un mandril que tenia un didmetro igual al

820,~ del alambre aislado, todo ello sin fallos del aislamiento, Bl
aislamiento pasé también satisfactoriamente los ensayos de re-
sistencia al disolvente y tenfa una temperatura de eliminacidn ¢
del aislamiento de mds de 3509°C, El aislamiento formado sobre
el conductor tenfa 0,05 mm, Cuando se aumenté de 3 a 5% la

825,~ cantidad de dcido 4,4-bis(4-hidroxifenil)pentanoico en la com~
posicidn poliéster citada, el esmalbe asi preparado se empled
para obtener alambres recubiertos por inmersidn a mano, que
también tuvieron propiedades satisfactorias como aislamiento
flexible, El aislamienta formado fué de 0,03 mm,

830,- Los Ejemplos 1 a 4 han mostrade el efecto de les varia-
ciones de porcentaje de dcido tereftdlico de O a 10 moles pox
ciento del total de acidos iso- y tere-ftdlico manteniendo
constante al mismo tiempo la cantidad de dcido bis(hidroxife-
nil)alcanoice, en 1% molar del total de moles de los reaccio-

835.~ nantes fenblicos, El Ejemplo 5 ilustra que, aumentando la can~
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tidad de Acido bis(hidroxifenil)alcanoico a 3 y 5% molar de
los moles totales de reacoionante fenblico, el polimero es
mis rigido, a medida que se aumenta la canbtidad del dcido bis
(nidroxifenil)alcanoico, aunque sigue pasando satisfactoria-
menbe los ensayos para el aislamiento de un conductor flexi-
ble, Los esmaltes hechos con 1% molar del 4dcido bis(hidroxi-
fenil)aleanoico dan el aislamiento mds flexible, produciendo
no obstante suficiente reticulacidn para que el aislamiento,
después de curado, sea resistente a los disolventes.

El ejemplo siguiente ilustra la preparacidn de composi-
ciones en las cuales el 4cido bis(hidroxifenil)alcanoico es
aumentado a 106 molar del total de reaccionantes fenélicos.
Esta resina es mis rigida y no es tan satisfactoria como las
composiciones gue contienen las proporciones de los Ejemplos
1 a 5 para el aislamiento de conductores flexibles, pero aun
es bagbante flexible y satisfactoria en todas sus demds pPro-
piedades, por ejemplo, resistencia a los disolventes y tempe-
ratura de eliminacidén del aislamiento, y puede usarse para
ajislar conductores rigidos o para la preparacidn de estrati-
ficados y cuiias de aislamiento para ranuras,

Ejemplo 6

Usando un aparabto similar al descrito en el Ljemplo 1,
28,11 partes del diacetato de 2,2-bis(4-hidroxifenil)propano,
3,70 partes del diacetato de doido 4,4-bis(4-hidroxifenil)pen-
tanoico, 15,78 partes de Acido isoftdlico y 23,73 partes de
bifenilo, se calentaron en una atmdésfera de nitrdgeno con agi-
tacidn a 26092C en 45 minutos, en cuyo momento comenzd a desti-
lar 4cido acébico desde la regccidn, Se conbinud el calenta-~
miento durante otros 100 minutos, para cuyo tiempo se habian

recogido en el colector del destilado 11,5 partes de 4cido
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acdtico, Se dejd que la mezolé de reaceidn se enfriara a la
temperatura ambiente para formar un sblido opaco de color
elaro que pudo fragmentarse fdcilmente, Este s61ido se di~
solvid en cresol para dar una solucidn que contenia 10 en

870,- peso de resina poliéster, La solucién se usd para la inmer-
sién a mano de muestras de hilo de cobre usando tres in-
mersiones con una cura de 3 minutos a 300°C entre cada dos
inmersiones, formando un aislamiento de unos 0,050 mm. B1
alambre pudo estirarse en 2%5% y arrbllarse sobre un mandril

875.,~ con un didmetro igual al diédmetro del alambre aislado y bte-
nia um temperatura de eliminacidbén del aislamiento ﬁan alta
como de 3902C, E1l alambre aislado, cuando se calentd durante
8 horas a 2502C, pudo enrollarse sobre un mendril con wn did=-
mebro triple del didmebro del alambre aislado, Un alambre
880.~ aislado, cuando se enrolld sobre un mandril con difmetro tri-
ple que el del alambre alslado, pudo ser calentado durante
1 hora a 2502C, Estos resultados, que se obtuvieron sin fallo
del aislamiento, demuestra que el aislamiento seria perfec-
tamente satisfactorio para aislar conductores rigidos que
885,~ podian doblarse y recibir forma sin fallo del aislamiento,
pero no lo bastante flexibles como para usarse como alambres
flexibles, La resina dura que contiene el bifenilo puede apli-
carse por extrusidén a través de un extrusor calentado sobre
dichos conducbores rigidos due estén calentados para volati-
890,~ lizar el bifenilo, La solucién en cresol podia usarse también
para impregnar sus tratos inorgdnicos tales como tela de vi-
drio o tela de amianto, y calentarse para expulsar tanto el
cresol como el bifenilo, para produclr cintas, hojas y si-
milares, Utiles para formr aislamientos de cufias para ra-

895,~ nuras o cintas de bobinado, para motores eléctricos, genera-
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dores y obros aparatos eldetricos, BL dibujo adjunto muestra
una seccidn transversal de un alambre 1 aislado con un Tecu~
brimiento 2 de este nusvo poliéster.,

Ejemplo 7

Se hicieron poliésteres similares a los mosbrados en el
Ejemplo 1, pero parte del dcido isoftdlico fué reemplazada
por 5, 10, 20 y50 moles por ciento de 4cido tereftdlico.Estas
composiciones se sometieron a extraccidn para separar el bi-
fenilo, Estas composiciones resulbaron ser todas solubles en
cresol pero s6lo los polidsteres que contenian 20 y 50 moles
por ciento de la entidad de dcido tereftdlico eran solubles
a concentraciones de 15% de polimero a la temperatura ambien-
te en N-metil pirrolidona,., Bsto demuestra cémo el aumento en
la entidad tereftalato aumenta la solubilidad del polimero en
wna amplia variedad de disolventes.

Aunque hemos descrito la utilidad de las resinas poliés-
teres de nuestro invento principalmente en funcibén de sus
aplicaciones eléctricas, debe entenderse que estas resinas
pueden emplearse en todas las demds aplicaciones adecuadas
para resinas sintéticas, Asi, estas resinas pueden emplearse
como aislamiento sobre alambre recubierbo previamente con
otro polimero, o viceversa, para dar un recubrimiento esbtra-
tificado aislado sobre el alambre para mejorar las propieda-
des del aislamiento. Se han hecho alambres aislados particu-
larmente interesantes en los que el alambre s¢ recubre prime~
ro con resina de poliimida y luego con los poliésteres de este
invento para dar un recubrimiento aislanbte con wna temperatura
de eliminacibn del aislamiento mayor de 5002C, Nuestros poli-
meros pueden usarse tambidn en aplicaciones de recubrimientos

protectores aplicando la resina en un disolvente adecuado a
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una superficie con pincel o rociando, y curando después,Cuan-
do se usan como revestimientos protechbores, esbas resinas
tienen una notable resistencia a 12 intemperie y no cambian
de color después de prolongada exposiciln a temperaturas ele-
930,~ vadas, Bstas resims pueden emplearse también en formulas de
barnices y vinturas, También pueden usarse en formulas de pol-
vos para moldeo, mezcléndolas con cargas diversas tales como
harina de madera, tierra de diatomdceas, carbones o silice.
Egtas resinas son Gbiles también como impregnantes y como ma=
935,.- teriales de unidn para estrabificados metdlicos y fibrosos,
Ias resinas poliéster de este invento pueden mezclarse
y curarse con cantidades secundarias de otras resinas tales
como melamina, resinas de formaldehilo, resinas epoxidicas,
tales como los productos de reaccidn de etilclorhidrina y
940,~ Dbig(hidroxifenil)aleanos, resinas de fenolformaldehido, resi=-
nas de anilina-formaldehido, resinas de urea=formaldehido,
resinas de silicona, resinas de acetado de celulosa, resinas
de poliamida, resinas vinflicas, resinas etilénicas, resinas
estirénicas, resinas de butadieno~estireno, resinas de poli-
945,- carbonato, y resinss poli-imfdicas,
En la descripeldn que antecede y en los Ejemplos se han
ilustrado diversas modificacionss, Evidentemente, son posibles
a la vista de las eunseiianzas ques anteceden otras modificacio~
nes y variaciones. Por ejemplo, pueden afiadirse diversos mo-
050,~ dificadores que se co-esterifiquen con los poliésteres para
modificar sus propiedades, Los catalizadores para acelerar
la fase de esterificacidn y/o de curado pueden afindirse tam=-

bién a las composiciones de poliéster,
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Los puntos de invencién propia y nueva que se presentan
para que sean objeto de esta Patente de Invencidn en Espafia,
por veinte afios, son los siguientes:

12,~ Un procedimiento de obtencidén de un conductor eléc-
trico aislado, caracterizado por hacer pasar el conductor eléc-
tricoa través de un extrusor y extruir sobre la superficie
del conductor eléectrico una composicidn que conbtiene de 10 &
50% en peso de un compuesto no polimero seleccionado del grupo
quwe consiste en bifenilo y éter difenilico v de 90 a 50% en
peso de un poliéster ftalato de un bis(hidroxifenil)aleano en
el cual el nficleo fenilo tiene de 0 a 2 sustituyentes de al-
cohilo inferior y el grupo alcano contiene de 1 a 5 &tomos de
c%rbono v los radicales ftalato del poliéster son de 90 a 100p
molar radicales isoftalato y de 10 a OF molar radicales teref-
talato, estando dicho poliésber co-esterificado con un dcido
difendlico en una cantidad de 1 a 15% molar referida a los mo-
les totales de bis(hidroxifenil)aleano y doido difenélico, co=

rrespondiendo dicho dcido difendlico a la formula

e

GOOH

(

donde n es wio de los enteros de 0, 1, 2, cada By es un radi-
cal alcahilo inferior, R2. es un radical alcohilo, R3 es un ra-
dical alcohileno que contiene al menos dos &bomos de carbono
¥ el grupo hidroxilo estd en la posicidn para cuando n es 0,
y calentar Luego el conductor eléctrico aislado & una’tempe-

rabura de al menos, 25020 hasta la bemperatura de descomposie
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¢idn del aislamiento para volabtizar los constituyentes no po-
li:méricos y curar por calor el recubrimientosaislante que hay
sobre el conductor,

2¢,~ Un procedimiento de obtencidn de un esmalte aislante,
caracterizado por hacer reaccionar (1.) un &ster de. 4cido alco-
hilo inferior monocarboxilico de un bis(hidroxifenil)alcano en
el cual el nficleo fenilo tiene de 0 a 2 sustituyentes de al-
cohilo inferior y el grupo alcano contieme de 1 a 5 4tomos de
carbono, (2) un éster de &cido alcohilo inferior monocarboxi-
lico de un Acido difenélico en cantidad de 1 a 15§ molar refe-
rida a los moles totales de bis(hidroxifenil)aleano y el 4cido

difenélico, teniendo dicho 4cido difenblico la Férmula;

(Rl )n

donde n es uno de log enteros ¢, 1, 2, cada Ry es un radical
alecohilo inferior, Ry es un radical alcohllo, B3 es un radical
aleghileno que contiens al menos Gos Atomos de carbono y el
grupo hidrdézilo estd en la posicién para cuando n es O, con (3)
un £eido £tdlico que es 50 a 100% molar 4cido isoftdlico y de
50 a 0% molar dcido tereftdlico, realizdndose dicha reaccitn

a una temperatura de 2109C hasta la temperatura de reflujo de
1a mezcla de reaccidn mientras estd disuelta en un disolvente
seleccionado del grupo que consiste en bifenilo y éter difeni-
lico, hasta que, sustancialmente, todo el dcido alcohilo infe-
rior monocarboxilico se haya volatizado de la mezcla de reac-—
cibn, enfriar luego la solucidn a una temperatura de desde 210%C
hasta el punto de ebullicidn de cresol, y afiadir luego cresol

suficiente a la mezcla de reaccidn de modo que la mezcla de
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reaceidn siga siendo un liquido homogéneo cuando se enfrie has-
ta 1= tempersbura ambiente, .

32,~ Un procedimiento de obtencibn de un conductor eléc-—
trico éislaéo,cara_.cterizado por recubrir un conductor eléctri-
co con una solucidn que comprende un disolvenbe que es una mez-
¢la gue consiste en cresol y bifenilo o éter difenilico que
tiene disuelto en ella un polidster ftalato de un bis(hidroxi-
fenil )aleano en el cual el nficleo fenflico tiens de 0 2 2 sus—
tituyentes de alcohilo inferior y el grupo alcano coentiene de
1 a 5 &tomos de carbono y el radical ftalato del poliéster es
de 90 a 100% molar radicales isoftalato y de 10 a Of molar ra-—
dicales tereftalato, estendo éicho poliester- co-esterificado
con un 4cido difenélico en cantidad de 1 a 55 molar referida
a los moles totales de bis(hidroxifenil)alecano y 4dcido difend-

lico, teniendo dicho dcido difenélice la f£érmula

oH r, =
NN/

R iE; X

( l)n COCH ( 1)11

donde pn es wio de los enteros 0, 1, 2, cada Ry es un radical
aleohilo inferior, R, es un radical alcohilo, Rz es un radical
alecohilenc que contiens al menos dos Abomos de carbono y el
grupo hidroxilo estd en la posicibn para cuando n es 0, y ca-
lentex luego el conduchor eléetrico pa.ré. volatilizar el disol-
vente y curar por cé.lor el recubrimiento que hay sobre el con-
ductor.

42,~ "UN PROCEDIMIENTO IE CBTENCICN IE UN CONDUCT(R EIEC-
TRICO AISI@DO" toda tal y conforme se describe en la presen-
te Memona, 12 cual consta de 1.042 f'.fine s 7a 'b:.tulo de ejem=

plo se representa en el adjunta dibu,] 04t

Madrid, k/ / 8&/? |
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