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Este invento se refiere a resinas sintéticas de poliéster
y al emple¢ de esi_:as composiclones como aislamiento eléctrico,
especialmente como dieléctrico o aislamiento sobre dispositi-
vos eléctricas, por ejemplo, condensadores, motores, generado-
res, conductores, ebe, Ws especialmente, este invento se re-
fiere a resinas de poliéstexr que pueden ser curadas‘al calor,
a los productos curados al calor obtwidos de_ ellas, y a als-
lamiento elécf;ﬁ.co_que comprende los productos curados al oa-
lor, Ias composiclones curables al calor de este invento com-

prenden un polidster de ftalato de un bis(hidroxifenil)alca~

no em el cual el grupo alecano contiene de 1 a 5 £tomos de car
bono y el radical ftalato del_poliésﬁer es de 50 a 100 moles
por cienta de radicales de lsoftalato y de 50 a O moles por
ciento de radicales de tereftalato, estando dicho poliéster
co-esterificado con un dcido d:l;fenélico»en cantidad de 1 a 15
moles por ciento referida & los moles totales de bis(hidroxi;
fonil)sloano y dcido difenbdlico.

Ias resinas sinbtéticas se han usado durante muchos afios
como mate ;ia.las e.lé ctricamente alslantes en forms de productos
moldeados, productos estratificados y como revestimientos so-;
bre conductores eléotricos, Los materiales Tibrosos y los te-
jidos se han usado en forma de c:!.ntas, hoja.s,Aetc. impregnados
con diversas resinas sinté'ticasy ss han usado como tales en
forms de cinbas de arrollamiento que se han_curado por cglor

después de haber sido arrolladas en su sitio en el dispositivo
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eléctrico, o han recibido la forma de articulos estratifica-
dos para lo cual um plt_::ralidad. de hojas han sido estratifi-
cadas conjuntamente bajo calor y presibén para obtener un pro-
ducbo curado o fijade por calor que luego se usa para aislax
dos o mis conductorc.asveléctrj_.oos uno de otro en forma de als-
lamiento de ranuras, o de bloques para terminales, en dispo-g--
sitivos eléctricos,

Las diversas resinas sintéticas se han usado solas o en
la forma de esmalbtes o barnices para alslar conductores eléc-
tricos por recubrimiento por exbtrusidn o inmersidn del conducw
tor eléctrico con la resina sintética.

Con el desarrollo de aparatos'eléotricos que funcionan
& temperaturas mis altas que antes, muchas de las resinas sin-
téticas previamente usadas han demostrado ser insabtisfacto=
rias debido a su incapacidad para resistir las mis altas tem-
peraturas de trabajo. De las resinas sintéticas, sélo las re-
sinas curables al calor o termo-g-esta.b'le.s han demostrado ser
satisfactorias en aplicaciones que requieran una exposicibn

continuada por encima de 1002C, porque no fluyen a las altas

- temperaturas y, por obnsiguiénte, impiden que los conductores

eléctricos se toguen entre si, lo que tendria como resultado
el establecimiento de corto-cirouitos y el fallo del equipo_
eléctrico, La salida de potencia de dispositivos eléobricos,
por ejemplo; motores, generadores o transformadores, de un
tamafio dado, puede aumentarse incrementando la densidad de co=-
rriente en los alambres de tales dispositives, BL aumento :i.n-;-
herente en temperatura debido 2 la mayor densidad de corrien-—
te aumenta la temperatura de trabajo del equipo, La necesidad
de un aislamiento para temperaturas aln mayorss se ha des-

arrollado con el fin de satisfacer la exigencia de equlpos
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cepaces de trabajar a estas més a.ltas temperaturas, por ejem-
plo, de hasta 153°C por lo menos, La necesidad de wn aisla-
miento que resisté el trabajo continuado a temperatura»s de. al
menos 1552C para el r«_ac_:ubrimiento de alambres, por e;jemplo,-
de cobre o de aluminio, que han de usarse en tales disposi#-
tivos, es en exbremo critica porque tales conductores no s6lo
deben poder resistir la exposicidén continuads a 12 tempera.-
tura, sino que deben aguantar tgmb:_i.en. a extremas solicltacio-
nes de indole mecénica, eléctrica y térmica, Asf, los a.la.m--
bres aislados a emplear como arrollamientos de bobinas en 7'
aparatos eléctricos se hacen en general en métiuinas bobina- .
doras automiticas o semi-_-gutomé.tioagx@lue, por su propis na-
turaleza, doblan, tuercen, estiran y comprimen el alambre
aislado en su funclonamiento, Después de que han s:!.dé a:rp{- .

lladas las bobinas, es préctica comfin revestirlas de nuevo

con una solucifn de esmalte que contiene disolventes tales '

como cetonas, alcohé:l_.es, fenoles y fenoles sustituidos, hi-,-h
drocarburos alifdticos ¥ aromé.f.icos, y compuestos de carbono
nalogenados, E1 aislamiento inicial sobre el alambre debe

ser resistente a estos disolvente?.s. A fin de conservar es-
pacio en los aparatos eléctricos, es esencial que las es_pi-r
ra.s individuales qua componen las bobinas se mantengan en :tn-
tima proximidad entre si A causa de la proximidad de les eS=
piras y del hecho de que puede ha.bgr grandes grg.dien'bes de
potencial enbre espira—s adyacentes, es necesario c,iue las re=
sinas empléadas como aisla.miento dgl alambre tengan una elevé.-
da resistencia disléctrica, no fluyan y sean térmicamente eé-_-
tables para impedir éorbo.-circuitos entre bobinados ad;yaoen;
tes, Ademis de resistir las elevadés tempe raturas con que sé

tropieza en el funcionamiento de aparabos eléctricos, el ais-
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lamiente eléctrico debe ser capaz de resisbtir solicltaclones
mecénicas y vibraciones que ocurren a veces en el funciona-
miento de Llos dispositivos, _

En el pé.sado, se han hecho muchos intentos para preparar
aislamiento y especialmente conducto:?es aislados qus satis'-»
fagan todas las exigencias mecdnicas, q;uimica..?:, eléotricas
v térmicasl»del aislamiento para altas temperaturas al tien{po
que sean todavia eqonémicamente factibles, Puesto que en los
equipos eléctricos, por ejemplo, motores, generadores ¥ trans-
formadores, la mayor cantidad de aislamiento sea ﬁsu;men’ce
para aislar el alambre y para sumergir después las bobinas
arrolladas ¥y puesto que 'el alambre forma._una cantidad prepon=-
derante del volumen del equipo eléctrico, el coste del aisla-
miento de los_conductores eléctr:i;gog es un factor muy impor-
tante en el cq'éte' total del equipo eléctrico, S1 el coste es
demasiado alta, serd poco préctico usar dilchos conductores
elé ctricos aislados cualesquiers que sean las propiedades 'de:!.
aislamiento, salvo para apliqéciomrs muy especializadas. Obro
factor en el coste del equipo es el coste del disolvente usa=~
do pars disolver la resins para hacer el barniz, Puesto que
los disolventes no son recuperados, los materlales resinosos
deben ser capaces de ser disueltos en disolventes baratos,

A causa de lasg propiedades :{:eque.rida.s para hacer un gis;-
lemiento comercialmente factible, para altas temperaturas, se
hen probado sin éxito muchos materizles resinosos biem cono-
cidos que se han empleade satisfactoriamente para aplicaciones
a temperatura més baja. Ias resinas mis satisfactorias desde
. punbo de} vigta de su baratura , asi coma de sus propiedades
eléctricas, han sido las resinas del tipo pgliéster basadas

en un dcido dibdsico y un alcohol divalente, que Ilevan incore
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porado en ellas un maberial polifuncional, por ejemplo, ya
un 4eido polibdsico con al menos tres grupos carbonilo, ya
un aleohol polivalente con al menos tres grupos hidroxilo,
para hac_:er termoest_able-_la compogicién resinosa, Desgracia=-
demente, la incorporacidn de esbos materiales polifunciona—
les, por ejemplo, un &cido triearboxilico o un alcchol tri-
valente, en cantidad suficiente para actuvar como {inico agen~
te de reticulacidn para dar un producto curado de proPiedades
sa'bisfactonas, hace que los materiales Tresinosos que los con-
tienen estén muy expuestos a gellficam.on, no sélo durante la
preparacibn, lo que limita el peso molecular que puede obte-
nerse durante la fabricacién de la resina, sino también du-
rante el almacenaje del barnj.z terminado antes de su aplica-
cifn y uso. Por consiguiente, serfa de desear obtener un ma=-
terial polifuncional que actuara, no sélo o amo material difun-
cional, es decir, con solo dos grupos rea.ctivos, durante la
preparacién del poliéster, sino que actuara como material tri-
funcional o de mayor funcionalidad durante la operacién de cu-
rado, |

Con el fin de satisfacer los requisibos de alta tempera=—
ture del empleo final, seria muy deseable usar wn poliéster
completamente aromibico, pero, desgraciadamente, los poliés-
teres completamente aromiticos son solubles sblo en disolven-
tes costosos y usualmente s6lo lo son sl el disclvente es man-
tenido a temperaturas de 2009C o mis, a menos que sea modifi-
cado adecuadamente con un ingrediente co-ssterificable para
producir copoliésteres especiales que sigan siende solubles
en los disolventes especiales incluso a temperatura ambiente,
Inesperadamente, hemos descubierto ahora que clertos esteres

ftalato de bis(hidroxifenil)aleanos, cuando se co-esterifican
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con un dcido difenélico con muy solubles a temperaa 'bien-
te en disolventes comunes y pueden curarse por el calor para
dar un aislamiento termoendurecido capaz de usd continuado a
temperaturas de basba 1559 y con todas lzs demAs propiedades
fisicas y eléctricas de wn aislamiento de la clase F. Estas
composiciones con poliéste:ces f‘l;ala‘co de un bis(hidroxifenil)
alcano en el due el grupo alcano contiene de la 5 dtomos de
carbono y el radlcal ftalato del polidster es, desde 50 a 100%
molar, radicales isoftalato y, desde 50 a Of molar, radlicales
tereftalato co~esterificados con un fcido difenélico que co=

rresponde & la férmula

CH 021
‘ By
2\ W J7\
BoX
(Rl n COOH (Rl ) n

donde n es uno de los nfimeros enteros 0, 1, 2, cada Ry es un

radical aleohilo inferior, por ejemplo, de 1 2 8 4bomos de

carbono y, preferiblemente, 1 a 4 &tomos de carbono, R, es un

radical alcohilo que tiene cualquier nimero de &tomos de car-
bono pero, preferiblemente, de 1 a 18 étqmos de carbono y, en
general, es un radlcal alcohilo inferior, por ejemplo, con 1 a
8 dtomos de carbono, Rz es ux radical alcchileno que contle-
ne al menos 2 dtomos de carbono y con cualquier nfimero de éto7
mos de carbono, y con cualquier nimero de &tomos de carbono,
pero preferiblemente con 2 a 18 &bomos de carbono y es, en
general, un radical alcohilo inferior, por ejemplo, con 2 a-

8 dtomos de carbono, y el grupo hidroxilo estd en la posicién
para cuando & es 0, en una cantidad de 1 & 15 moles por cien-

o referida a los moles totales de bis(hidroxifenil)alcano y
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dcido difenflico. Es ficilmente evidente que no hay sustitu-

yontes Ry cuando n es cero.
Estos poliési'.eres son completamente solubles a temperaw-
tura ambien’ae en concentraciones de hasta 15 a 20 por ciento
180,~ en peso o mis en disolventes i‘é.cilmente_ disponibles tales
como los cresoles, mezclas de cresoles, vendidas como £oido
cresilico, asi como mezelas de eresol o &dcido cresflico con
bifenilo o éter difenflico, ELl 4cido difendlico funciona apa-
rentemente primordialmente como material difuncional, al pare-
185,~ cer por esterificacidén de sus dos grupos hidroxilo sin provo-
car gelificacidn durante la preparacidn del poliester en so-
lucidn antes de Qque se obbtenga el peso molecular requerido.Sin
embargo, cuando estos poliésteres son aplicados a un sustrato
7 y son calentados a temperaturas de 2509C hasta la temperatura
190,~ de descomposicidn de la composicién en .ausencia de disolvente,
o con simlténea evaporacibn del disolvente,el grupo carbo-
xilo del Acido difenbdlico comesterificado actla como agente
de reticulacidn por reaccidn con grupos hidroxilo libres o
sus esteres monocarbox{licos de alcohilo inferior presentes
195,~ en el poliéster, para hacer al poliéster insoluble e 1nfus1-
ble, Aunque una cantided tan pequefia como 0,1% del £eido di- '
fendlico causard algo de reticulacidn,hemos ehcontrado que
es deseable usar al menos 1 por ciento molar referido a los
moles totales del bis(hidroxifenil)alcana y el 4cido difent-
200,~ lico para obtener un inroducto termoendurecido, totalmente re-
ticulado, Ias concentracionss mayores de 5 y de hasta 15% mo-
lar sobre la misma base tlenen cierta tendencia a gelificar
si se calientas durante periodos prelongados de tiempo 2 1z
temperatura de reacqic’m de modo que no ;puede_n hacerse reace~

205,~ cionar hasta un peso molecular tan alto como los poliésteres
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que contienen de I a % molar, valor que produce el material
més flexible y estirable nece gario para su empleo como esmal-
te para alambres, Sin embargo, tales productos pueden hacerse
con peso molecular lo.basta.nte alto para su empleo como ais=—
lamiento de otraos 'bipos, Las concentraciones de 4cido dife-
nélico mayores de 15% molar sobre la mism base hacen que el
poliééter quede expuesto a gelificacidn durante su prepara-
cibn, de modo que sble pueden obtenerse pesos moleculares ba-
jos en el producto, que du:cgmt_e la preparacldn se vuelve que-
bradizo y, por consiguien’ce, mucho menos adecuado para aisla-
miento eléctrice, Por tanto, para obtener productos con la
flexibilidad y exbensibilidad optimas y los pesos moleculares
méximos, tales como se requieren cuando el poliéster se usa
parz esmalte de alambres, la cantidad de &cido difenélico usa-
ds. debe estar dentro de la gama de 1 a 5% molar referida a
los moles tobtales de bis(hidroxifenil)alcano y &cido difend-
lico, Los polidsteres que contienen cantidades mayores de dci-
do @ifenélico de hasta 105 molar son adecuados como bammices
para recubrir bobinas de alambre aisladas con lz resina que
contiene la cantidad menor de dcido dlfendlico, como impreg-
nantes pera hacer material estratificado y clntas para bobl-
nar, usindose el poliéster para impregnar materiales fibrosos
vy tejidos, Ademis, los céndu.ctores eléctricos que son de sec—

cidn transversal tan grande que resultan de naturaleza rigida

y no sufren extensa flexién ni estiramiento en su uso, pueden

igualmente aislarse con ek poliéster que conbtiene hasta 158
molar de dcido difendlico,

Ejemplos de los bis(hidroxifenil)alecanos, a los que en lo
que sigue denominsremos bisfenoles en gracila a la brevedad,que

podemos usar en la preparacidn de los poliésteres, son los
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bisfenoles que tienen la formula ai‘:...i%

f‘l‘

" HO 4/—7(01:.[
\ R V
(Bdn o By

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

nido para el componente de 4cido difendlico, R es wn grupo
alifitico divalente saburade, es deoir, un radical alcohileno
o alcohilidena que tenga de 1 a 5 Stomos de carbone, Estos
bisfenoles pueden describirse como bis(hidroxifenil )alecanos
245.~ con de 0 a 2 sustituyentes de alcohilo inferior en el nficleo
de fenile, Ejemplos especificos.de radicalgs en que R_puede
consistir son metileno, etileno, etilideno, propileno, propi-
lideno, isopropilideno, 1l,4-butileno, 1,3-butileno, 2,5-bubi-
lepo, 2-mstil~propolideno, 2,2-butilidenc, los pentilenos,por
25C,~ ejemplo, 1,2; s 1,3~ , 2,4-pentilenos, los pentilidenos, por
ejemplo, 1,1~, 2,2- , 3,5~pentilidencs, los isopentilidenos,
por ejemplo, dietilmetilena, y metil propimetileno,Como aque-
1llos bisfenoles en los que los dos grupos hidroxifenilo estd
en el mismo &tomo de carbono del grupo alcano son mis féciles
255 .~ Qe preparar y mis fé¢i31nen:be acceslbles, preferimos que R sea
un grupo alcohilideno, EL grupo hidroxilo puede esbar en cual-

quiera de las posiciones orto, meta o para con respectq & R,
Sin embargo, los bisfenocles con 1oé grupos OH en las posicio-
nes meta son en extremo dificiles de preparar y agquéllos con
2604~ los grupos OH en las posiciones orto son més dificiles de pre=~
parar que los que bienen los gcuﬁosHOH en la posicidn para,
Por consiguien’(_:e, pre ferimos usar los bisfe;mles con 16s gru~
pos OH en la posicién para con respecto a R, por ejemplo, los
bis(p-bidroxifenil)alcanos, Ejemplos tipicos ds bisfenoles que

265.,- podemos usar son 1los bis(hidroxifenil Jmetanos,es decir, bis
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(2-hidroxifenil Jmetana, bi:s(é;ﬁiaioﬁfehii)n;;tano, 2~hidroxi=~
fenil-4-hidroxifenilmetano, },I!_.%ig(hidroxifenil)etanos, los
1,2-bis(hidroxifenil Jetanos, los 1,1-bis(hidroxifenil)propa~
nos, los 2,2~bis(hidrexifenil )propanos, los 1,1-bis(hidroxi-
fenil Jbutanos, los 1,2-bis(hidroxifenil)butanos, los 1,5-bis
(hidroxifenil)buta.nos, los l?4~bis(b.idroxa’.fenil)bu'banos, los:
2,3~bis(hidroxifenil Joutanos, 1los 2,2-bis(hidroxifenil)buta~
nes, los 3%,3-bis(hidroxifenil)pentanos, incluyendo aquéllos
en que el grupo fenilo tiene de lla 2 sustibuyentes alcohilo
con desde 1 a 8 4tomos 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-dicctil-6-hidroxifenil)propano,
1~(2-metil-4f-hidroxifenil )=l=(4=etil=6-netil~2~hidroxifenil)
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-iscamil-2-
hidroxifenil)bubanc, Como quiera que es ficilmente accesible
a bajo coste, preferimos usar ~2,2-(4--hidroxifeni1)propano.
Ejemplos tipicos de los dcidos difendlicos que podemos
usar son: los desc:_r.'i'bos, por ejemplo, en la Patente de EE,UU.

2,933,520 de Bader, que se preparan por la condensaciodn de

~ Penol, un cresol o un xilenol, con un ceto 4cido, Estos doi-

dos difendlicos tienen la férmuls antes dada., Como los gru-
pos reactivos son los grupos hidroxilo y carboxilo, no existe
cuestidn critica en cuanto al nfmero de dtomos de carbono en

los grupos Ry, Rz ¥y R3. El nfmero de &tomos de carbono en es—

tos grupos se basa solamente en la disponibilidad de los mabte-

riales de partida para producir el corresp ondiente dcido dife-
nélico. Con preferencis, R; tiene de 1 a 8 4tomos de carbono, .
por ejemplo, metilo, etilo, propilo, butilo, iscbutile, butilo
terpentilo, hexilo, heptilo, y octilo. By tiene de preferencia



500,

305.~

310.‘-

315.~

320 [ i

325 [

Nl S
R

wezen )]

~-12 - o

de 1a l&_étomos de carbono, por ejemplo, los cibados para By
v, ademis, decilo, dodecilo, btridecilo, hexadecilo y octade~
cilo, R.5 as con preferencia un radical dlvalente correspon-
diente a los radicales monovalentes de Ry salvo metilo, por
ejemplo, etileno, los 1,2~y l,3~pr0pileno§, los 1,2=-, 1,5=-
2,3~ y 1,4~butdlenos, los pentilenos, los hexilenos, los oc—
tilenos, los decilenos, los octadecilenos, etec, I»‘:;jemplbs ti-
picos de fcldos difendlicos que podemos usar son &cida 4,4-bis
(4~hidroxifenil Jpentancico, 4cidos 4,4~y 5, S;bis(4-hidroxife-
nil)hexanoicos, dcidos 4,4-, 5,5~y 6,6-bis(4-hidroxifenil)
heptanoicos, 4dcldos 4,4-, 5,5-, 6,6y 7,7~b1$(4-hidroxifenil)
octancicos, 4cidos 4,4-, 5,5;, 6y 6=y ‘TyT=, 848~y 9,9-bis(4~
hidroxifenil)decanoicos, 4dcido 4, 4=, 5g5m=y 6,6—, T,T~, 8,8,
9,9~-, 10,10y, 11,11-, 12,12~, 13,13-, 14,14~, 15,15-, 16,16,
¥y 17,17-bis(4hidroxifenil Joctadecanoicos, 4cido 4,4-bis(4~ni~
droxi-3-etilfenil)pentanoica, decido 4,4-bis(4-hidr oxi-'3 $5~dii~-
sopropilfenil)pentancice, 4cido 4,4~bis(4~hidroxi-2-etilfentl)-
pentanoico, 4cide 4 s 4~bis(2~hidroxi-4~butilfenil Jpentanoico,
deido 4-,4-bis(4-hidroxi-2,5~c‘£iamil:fenil)p9ntanoico, 4eido '
4,4-bis(4~hidroxi-3-~metilfenil Jpentanoico, dcido 4,4-bis(4-
hidroxi~3-amilfenil Jpentanoico, dcido 4~-(4-hidroxifenil)-4-
(4~hidroxi~3-amilfenil )pentanaico, &cido 4~( 4-nidroxifenil)-4-
(2-hidroxi~3,5-dimetilfenil)pentanoico, éeido 4,4-bis(2-hidro-
xi~4<butilfenil)pentanoico, 4cido 5,5;bis(4ehidroxi-2-metil~
fenil )hexanoico, y 4cido 5 ,5-bis(4~hid:coxi—5’-etilfenil Jhexa-
noico, 4 causa de su facilidad de preparacién y por ser fé-
cilmente accesible, preferimos usar fecido 4,4-bis(4-hidroxi-
fenil)penbanoico,

Los polifsteres pueden prepararse usando cualquier material

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



nentes de las resinas de poliéster del presente invento y cual-
quiera de las resinas resultantes es capaz de satisfacer las
exigencias fisicas, eléctricas, quimicas y térmicas que se re-
_ quieren en el aislamiento gue ha de funcionar a temperaturas
330.~ de, por lo menos, 1552C durante periodos de tiempo indefini-
dos, Sin embargo, hembs Gescubierto que la manera mis ficil
de preparar los poliésteres de este invento es usar el bisfe-
nol y el 4oido difenblico, ya en la forma de sus esteres pre-
B viamente formados de &cido alcohilo inferior monoearboxilico,
335.~ en los que los grupos hidroxilo del bisfenol y también del
4dcido difendlico estén esterificados, por ejemplo, el diace-
tato del bisfenol y el diacetabto del dcido difenblico, o for-
mar el ester in situ por el uso del anhidrido del deido alco-
‘ hilo inferior monocé;rbox:{lico en presencia de un disolvente
340,~ inerte, preferiblemente del mismo disolvente que ha de usarse
para formar el poliéster, Los esteres alcohflicos del bisfe-
nol y &cido difenélico se hacen reaccionar con dcido isoftd-~
lico que puede contener hasta 50% molar de 4cido tereftdlico,
. ‘Teferido al peso total de 4cidos isoftdlico y tereftdlico,
345,~ usando como disolvente un liquido orgnico inerte que tiene
un punto de ebullicién de 210 a 2809C, preferiblemente de 240
& 2609C, Disolventes ideales para esta reaccidn son bifenilo,
éter Elifexiilioo, naftaleno y sus derivados halogenados .o hi-
_ drogenados, Como los derivados halogenados . ofrecen pocas ven-
350,~ tajas sobre el bifenilo o.el éter difenilice, preferimos usar
estos dos Ultimos como disolvente,
Como re_sultaré f4cilmente evidente para los expertos en
esta técnica, es muy deseable, a fin de obtener las mejores
propiedades del polimero, que el poliéster finalmente curado

355.,~ y termoestable sea un poliéster esencialmente neutro,es decir,
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que no contenge sustancialmente grupos carboxilo o hidroxilo
sin esterificar, especialmente Llos primeros, Para obtensr un
poliéster sustancialmente neutro, las proporciones de los
reaccionantes se eligen de modo que por cada grupo carboxilo
presente en los dcidos isoftdlico, tereftdlico y difenblico,
haya de 1 a 1,05 grupos hidroxilo presentes en el bisfenol y
en el &cido difenbdlice. Cualesquiera grupos hidroxilo en ex-
ceso dentro de estos limites no menoscabardn las propiedades -
del polimero ya que esbtarédn presentes como el éster de dcido
aleohilo inferior monocarboxilico del material de partida,

La reaccldn se lleva a cabo a una temperatura suficiente-
mente alta para que el polimero no precipite desde la solu-
cibn, Las temperaturas de 2102 a la temperatura de reflujo de-
1a mezcla de reaceidn son ven#ajosas. Lo mis conveniente es
usar la temperatura de reflujo., Bl calentamiento se continda
hasta que ya no sea expulsado mids del dcido alcohilo inferiox
monocarboxilico que se esterifica inicialmente con el bisfenol
y el &dcido difenblico, desde la mezcla de reaccibn, Con prefe-
rencia, la reacciln se lleva a cabo en una atmbsfera inerte,
por ejemplo, uns atmbsfera de nitrbégeno, para execluir cual-
quier oxidacibn de la resina mientras estd a esta temperatura
elevada, Después de gue se ha expulsado en esencis todo el
4cido alcohilo inferior monocarboxf{lico, la reaccidén se con-
tinfin hasta que se obbiene la deseada viscosidaed de la resina;
indicando que se ha a.lcanz_a.do el grado de polimerizacidn de~
seado. En general, hasta 905 del 4cido alcohilo inferior car—
boxilico habrd sido expulsado en aproximadamente 1 a 4 hores,
dependiendo del tamiio de la cérga,. La reaccidn se continda
durante tanmto como 20 horas mis para obtener un polimero de

peso molecular muy alto cuando el contenido difenblico es de
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1 a 5% molar, En general, cuante mayor sea el peso molecular
del polimero, mis satisfactorio serd como aislamiento para
conductores flexibles; asf, sk se desea, pueden usarse perio=-
dos de caldeo més prolongados pero, en general, N0 SOl necesa-

390,~ rios. Para los poliésteres que contlenen mis de 5 y hasta 15%
molaz de dcide difendlico, la viscosidad aumentaz mis deprisa
que en aquellas composiciones que blenen la cantidad menor de
foido difenélico, de modo que sus tiemposde calentamiento
pueden reducirsg.

395.-— En general, hemos hallado muy conveniente usar disolven-
te suficlente de modo que la solucidn de poliéster resultante
al final de la reaccidn sea de 60% en peso en e; disolvente.
Pueden usarse cantidades mayores o menores de dlsolvente,pero
hemos.desoubierto que es ésta la proporcibén conveniente para

400,~ el uso, ya que la solucidn resultante & la temperatura de reac-
eibn no es tan viscosa que ocurra descomposicibén debido a mals
transferencia de calor, Ademds, con esta Qoncentra.cién de po~-
liéster, el éter difenflico o el bifenilo, cuando se usen como
disolvente, no han de separarse de la resina para usarls como

40F,~ barniz aislante o como compuesto para extrusidn para su apli-;-
cacién sobre un conduchor eléci}:cico. Cuando se usa bifenilo
como disolvente de la reaccién, en la cantided de 405 dol pe-
so total de bifenilo y resina, una muestra dilufde a 105 de
sélidos de resina con cresol tendrd un pese molecular sufi-

£10,~ cientemente alto para su empleo como aislamiento sobre alam-
bre cuando tal solucién tiene una viscosidad de 21 menos 200
centistokes a 252C y, preferiblemente, de 550 a 650 centisso-
kes a 259, Las concentraciones mis altas de bifenilo en la
solucién'pare cen revajar la viscosidad, La resina de poliéster

415 ,~ cuya solucidn esté en la gamx de 550 a 650 centistokes a 252C
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tendrén una viscosided intrinsecs en la gama de 0,4 a 0,65,

Cuando se alcama esba viscosidad deseada, se deja que
1z mezela de re.a.cci_én._se enffr:’_.e‘hasta una tempex_‘atura. ala
que la solucién.' sea todavia*homogénea., es decir, que no pre-
cipite polimera, por ejemplo, en la gama de 14020 hasta el
punta de ebullicidn del disolvente que ha de afadirse para

dar una composicidn final que contenga de 15 a 20% de s6li-

dos de resina, Son disqlvente-s adecuadcs; or{:o_-, meta—- 0 para=-
cresol, mezclas de estos cresoles, por ejémpio, 1a mezcla coe
mercigl vendida como &cide cresilice, disolventes polares, por
ejemplo, dimetilacetamida, benzonitrile o N-metil pirrolidona.
Egtas solucionas pusden contener también hidrocarburos ligui-
dos que, en si mismos, no sean disolventes para el polimero,
como diluyen’ges para el disolvente usado, A causa de su re-
ducldo coste, disponibilidad y gran poder disolvente, prefe-
rimos usar los cresoles o dcido cresilico, Tal esmalbe se adap-
ta admirablemente para su empleo como aislamiento eléetrico
capaz de resisbtir la exposicidén continua a temperaturas de al
menos 1552C, Si se desea un aislamiento sdélido en lugar de un
esmalte, 1o solueidn sin diluir con disolvente puede enfriar~
se a la btemperstura ambiente para obtener ums mezcla sbélida
del poliéster y bifenilo o &ter difenilice que pusde molerse

¥y usarse como tal para la extrusidn del aisZ_Lamiento sobrg cone~-
ductores, o puede extraerse con disolventes, por ejemplo, ben=-
ceno, tolueno, acetona, ete, que sean disolventes para el bi-
fenilo o éter difenilico, pero no para el polimero, a fin de
eliminar la totalidad o parte del bifenilo o del éter difeni-
lico, Bl polimera aislado puede entonces disolverse en un di-
solvente voldtil tal como eresol solo o con disolventes ta-

les como dimetilacetamida, Nemetil-2-pirrolidina o benzonitrile
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Y usarse para la impregnacién de materiales fibrosos, pars ha-
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cexr esbratificados, tales como aislamientos para alambres.Pue-
den afiadirse a las soluciones, si se desea, dilu;y‘ehtes no di-
solventes,

En cuantoe a la cantidad de la entidad de dcide bereftd-
lico del poliéster se aumenta hasta 50f molar del componente
ftalato, el poliéster sin curar se hace soluble en una mayor
variedad de disolventes, '.f’ara una. concentracibn dade de 4cido
difenélico en el polimero, esto se traduce también en la dis-
minucibn de la resistencia del polfmsro curado a los disolven~
tes,&undue el polimero curmdo no se disuelva en el disclvente,
el disolvente puede hablander e hinchar la resina, Por con-
siguiente, para esmaltes para, alambres preferimos usar agque-
1llos -poliéstez:gs en Los cuales ¢l componente ftalato del po-
lister es de 90 a 100% molar isoftalato y de 10 a Of molar
tereftalato, Ias coxpposicione_s‘ gue contienen un mayor porcene-
taje de tereftalato, es decir, de 10 a 50k molaxr,son compo-
siciones deseable para usarlas como barnices de inmersién o
de impregnacidn para impregnar bobinas arrolladms con alambre
previamente Trecubierto con el barniz que contiene la gama mis
baja de entidad tereftalato, Esto es especialmente cierto
cuando el barniz de inmersidn esti disuelto en un disolvente
que no es disolvenbe para el esmalbe usado para revestir el
alambre, Para contrarrestar la resistenciaz algo menoscabads
a los disolventes de las composiclones mis ricas en terefta=
lato, puede usarse una mayor concentracidén del componente de
Scide difendlico.

- Alremplear el esmslbte para hace:; un conductor eléctrico
alslado, se usan téenicas habituzles, haciéndose pasar el con-

ductor a través del esmalbe y luego & través de una hilera
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para recubrir al conductor cbn?).m@ ng.%ﬁé el esmalte, que

lusgo es hecho pasar por una torre calentada a wnz temperatura

de 2502¢ hasta la bemperatura de descomposicién del aislamien—
to, es-decir, hasta la temperatura mis alta en que no ocurra
descomposicibén éel polimero, suficiente para volatilizar los
disolventes que incluyen el bifenilo o &ter difenilico y para
curar 2l mismo tiempo el poliéster al estado insoluble e in-
fusible, Pueden hacerse pasadas repeﬁidas para obtener un re-
cubrimien’co mis grueso, .ﬁnélogamente, si el poliéster sélido
que conbiene también bifenilo o éter difenflico se usa para la
extrusidén de un recubrimiento aislante sobre un conductor, el
conductor, después de que sale del exbrusor, es hecho pasar.
también 2 una torre calentada para volabilizar el bifenila o
el éter difenilico y para curar la resina poliéster sobre la
superficie del conductor. Como el bifenilo o el &éter difeni-
lico actlan como plastificante volatilizable para el polimero,
hemos encontrado que. 10 & 40% de estos materiales es una gama
Gtil para que esté presente en los poliésteres usados como ma~-
terial de extrusibn.

Hemos determinzdo que los poliésteres arriba descritos
son capaces de resisbir temperaturas de al -menos 1552C duran-
te un perfiodo de tiempo prolongado, Ha de entenderse que el
sustrato sobre el cual se aplican los poliésteres debe ser
también capaz de resistir esta temperatura. En otras palabras,
si el poliésbter se usa para impregnar mabterial fibroso o te-
jide, el material fibroso o tejido debe, &1 mismo, ser capaz
de resistir estas. temperaturas y, por consiguiente,usual, pero
no necesariamente, es de naturaleza inorginica comprendiendo
materiales fibrosos tales como fibras de amianto o vidrio que

pueden haberge tejido o afielbrado para dar un material en ho-
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Jas o tejido. También, cuando los poliésteres se usan pera
aislar un conductor eléctrico, no hay inter-reaccidén entre el
aislamiento y el alamba:e a esta temperabura, que causaria la.
degradacidn del aislamiento, Sin embargo, cuando se aisla
hilo de cobre con nuestros poliésteres, hemos observado que
el cobre cataliza el cu;ado_del poliéster de modo que la ope-
racldn de curado al calor no necesita ser tan prolongada como
cuando se usa alambre de cobre niquelado,

Ad.emés de ser capaz de resistir una temperabura de, al
menos, 15520, el aislamiento, para que sea aceptable para uso
comercial,hdebe ser btambién capaz de resistir un ensayo con di-
solvente en el cual el aislamiento se expone a vapores de un
disolvente a reflujo compuesto de vollmenes iguales de tolue-
no y aloohol desnaturalizado con 5% en volumen de metanol, du-
rante un periodo de 5 minutos, Durante este ensayo,.el esmal-
te no debe formar ampollas ni hincha.rse ni mostrar cambio al=—
guno visible en la superficie del aislamiente, Otro ensayo
que debe pasar este alslamiento es el de no pérder mis de 2%
en peso referido al polimero cuando es expuesto a una tempe-
ratura de 17 5 o, _Este ensayo se realiza usualmente durante un
periodo dg 19é horas, ya que cualquier pérdida de peso que
ocurriera, se producird durante este periodo, Para el aisla-

mienta de conductores elécbricos, el aislante no debe presen-

‘tar perforacién a 3009C y, de preferencis, a tanto como 3504C,

Al realizar este ensa.jro, los conductores eléctricos aislados
se cruzan a 902, una carga dada se aplica en el cruce y se de-
termina la :bemﬁeratura a la cugl la carga hace qQue los dos
conductores se toquen entre sf, pennitiendo qua la cc_n:r:riente
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 crizados a 902 y
soporbando una carga de‘]_. kg. en la inte::secci6n de los dés
alanbres, Se aplica un ppteneial de 110 voltlos de c.a. al
exbremo de cada alambre‘y se estaﬁlece entre los extremos dg
los alambres un circuj__tq ci_ue contiens un indicadoer adecuado,
tal como un zumbador o limpara de neén, La temperaura de los
alambres cruzados y de la carga se awnen'ba entonces a razdn de
32 por minuto hasta que el esna}:be se ablande en medida sufi-
ciente de modo que los conductores desnudos entren en contac-
to entre si y hagan que funcione el indicador, La btemperatura
a la cual se establece este circuito se mide por un termopar
que se exbtbiende dentro de una cavidad térmica en un punto que
estd directbamente debajo de los alambres cruzados, Aun cuando
esta temperatura Que se mide es siempre algunos grados mis
baja que la verdadera temperatura de los alambres, debz ser
de al menos de 30020 a fin de que el aislamiento sea Gbil enm
equipos eléctricos—rotativos qﬁe trabajen con‘t_:inuadamente o
durante periodo de tiempo prolongados a temperaturas de al me-
nos 155%2G,

Adémés, si el aislamiento ha de usarse par= aislar un con~
ductor eléc'b::ico Plexible tal como un ala.mbx':e, por ejemplo, en
la fabricacidn de alambre magnético aislado, el aislamiento.
Gebe ser capaz de resisbtir los ensayos siguientes. Debs ser
capaz de ser estirado en un 25% y enrollado en $orno de un
mandril c§n un difmetro doble del dldmetro del alambre aislado
v, de preferencia, sobre un mandril que tenga wn diémetro igual
al del alambre aislado sin mostrar defectos superficiales, es
deelr, grietas, flsuras, o cuarteamiento, cuando es inspecio-
nado bajo un aumento de 10, Debe ser capaz de resistir el ca-

lenbamiento de 1752C durante -.:LOO horas y ser enrollado luego
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sobre un mandril con un difmetro igual al del alambre, De-
seablemente, podrd tembién ser estirado en tanto ceomo 15 a

295 antes de ser enrollado sobre un mandril cuyo didmetro es
elldoble ¥, breferiblemente igual, al didmetro del alambre
aislado. Debe ser también capaz de ser estirado en un 153,
enrollado sobre un mendril con un didmetro doble v, preferi-
blemente, igual al didmetro del alambre aislado y ser expues—
to luego a una temperatura de 2002C durante una hora, sin mos~
trar sefiales de los defectos supeificiales citados,.

Ademis de los mencionados ensayos, el aislamiento debe
pasar diversos ensayos tales como los de resistencila dieléc~
trica, pero nuestra experiencia nos ha ensefiado que, para apli-
caciones a albta temperatura, los ensayos citados son los més
criticos para diferenciar y determinar si un aislamiento es
adecuado para trabajar continuadamente a 155¢C, Ias resinas
de poliéster preparadas a partir de una mezcla de ingredientes
que con completamente sabisfactorias para uso como aislamiento,

tienen une gama de composicion dentro del alcance de este in-

-venta, ya sea sobre conductores eléctricos o en la forma de

impregnantes para cintas de bobinar y aglubtinantes para arti-
culos esbratificadas, etc, a témperaturas de por lo menos 155<C
para trabajo continuado, El cardcter adecuado de este aisla-
mienta para aplicaciones a alta btemperatura viene indicadae por
el hecho de que el.aislamignto de este invento pasa todas las
prusbas arriba desecritas, y tiene ademis, propiedades eléc-
tricas adecuadas, tales como por ejemplo, resistencia dieléce
trica, Ademds, estas resinas de pqliéster ubtilizan materias
brimas relativamente baratas, son solubles en disolventes ba-
ratos, pueden ser curadas con rapidez, por ejemplo, el una

torre para curar alambres, y pueden aplicarse a conductores de
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diversos temaflos, formas y _conmosiciones, a una amplia.: gama.
de velocidades y temperaturas.

Los siguientes ejemplos ilustran la p:céctica de_ nus stro
inventa, Todas las partes g porcentajes son en peso, & menos
que se indique lo-contrario, | |
Ejemplo 1 |

e mezela de 500 vartes de anhidrido acético, 452 par=-
tes de 2,2-bis(4~hidrexifenil)propans y 5,7 partes de 4eido
4,4-bis(4-nidroxifenil)pentanoico se calentd a la temperatura
de reflujo de 1a mezcla de reaceidn durante un perfodo de 90
minutos bajo una capa de n;trégen;o el un recipiente de reace
clén equipado con agitador, condensador, vavidad paTa termb- ‘
metro y tubo de barrido con nitrdgeno, Al cabo de este tiempo,
el dcido acético y el exceso de anhidrido acético se destila-
ron de la mezcla de reaceifn, Lz destilacién se continud has—
ta que la mezcla de reaccidn alcanzé una temperabtura de 2402C,
en cuyo momento la mezela se dej & enfriar @ condiciones ambien-
te, En este momento de la feaccidn, ‘los materiales denblicos
de partida se habian convertido ambos en sus correspondientes
diacetatos, 4 esta mezcla, se le afiadieron 331 partes de 4cido
isoftélico y 181 partes de bifenilo. Durante un perfodo de 230
minutos, la mezcla de reaccifn se calenté taste 1a ‘tempe ratura
de reflujo de la misma manteniendo todavia la atmésfera de ni=~
trégeno, Las condiciones de reflujo y la atmbsfera de nitrd-
geno se mantuvieron durante tods el periodo de la reaccidn,’
Inicialmente, la tempemtbura de reflujo era de 290%¢, Al cabo
de 355 minutos, la temperatura de reflujo erz de 56090, en cu=-
Yo momento se afiadieron 125 partes mfs de bifenilo 1o que re-
bajd la temperatura de reflujo a 27590, Se hizo una nueva adi=-
cifn de 170 partes de bifenilo después de 115 minutos,después
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de lo cual la reaccld on se calen‘cérli)S minutos més a tempera-
tura de reflujo de 260%C E1 periods de ‘Teaceidn total i'ué

de 805 mimutos, Ia cantided de bifenilo fu§ 405 del peso bo-
tal del bifenilo y la resina, Se dejé que el cido acético
destilara de la mezcla de reaccifn a medida que se formaba
durante toda la Teaccibn, Despuds de ebfriar la mezcla de
reaccldn a bempe mtura ambier;te, la masa s6lida se fragmentd
en pequefios trozos, E1 sblido se calentd a 140°C con cresol
suficiente para dar una solucibn de esmalte g,ua contenia 15%
de sbélidos de pqlime’ro. Lz solucidn se £ilbrd a través de un
embudo de: vidrio fritado grueso.

Este esmalte fud usado para producir un recubrimiento -
aislante sobre un alambre de cobre de' 1,02 mm, A1 producir
el 'ala.mbnge': aislado el alambre fué hecho pasar por la solucldn
de resina, estirado a través de una hilera y luego a través
de una torre calentada de 3,40 m, de altura, cuya temperabtura
en la zona més caliente fluctuaba de 575- a 4152C, Después de
6 pasadas por el esmalte y la torre, el alambre ai%lado tenfa
un recubrimiento aislante de 0,050 mm, en total (0,025 mm, de
espesor), E1 alambre fué hecho pasar a través del horno a wnm
velocidad de 6,3 m, por minmuto, Cuzndo se sometid al ensayo
antes indicade, el conductor eléctrico alslado satisfizo to-
dos los citados ensayos y, en algunos casos, excedif de las
exigencias del ensayo, Pudo estirarse en 2% v enrollarse en
torno de un mandril que tenia un difmetro igual &l del alam-
bre sislado, Pudo estirarse en 15% y enrollarse en un mendril
quebtenia el doble de difmetro que el alambre aislado ¥ oca-
lentarse durante una hora a 2009C, Después de calentar duran-
te 100 horas & 1852C, pudo todavia enrollarse sobre un mandril
q;ue tenfa un didmetro iguzl al del alambre aislado, Todos es-
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tos ensayos se realizaron sin pr u&rocas.:c fallos en e:L a.la.mb:re.
El alambre aislado ‘pa_,so sz;t:_u.sfactoriamente los ensayos de
resistencia al disolvente, y tenia una temperatura de supre-
sibn del aislamiento tan alta como de 350<C,

Se obtienen resultados similares cua.ﬁdo el éter difeni-
lico sustituye al bifenilo, cuando el 4cido 4,4-bis(2-metil-
4~hidroxifenil Jpentancico sustituye a una cantidad equivalen-
te del dcido 4,4-bis(4-hidroxifenil)pentancico y tamblén cuan~
do unx cantided equivalente de 2,2;bis(§-mtil-4»h1droﬁfaf
nil)propano sustituye al 2,2-bis(4~hidroxifenil)propano,
Ejemplo 2 ]

Usaﬁq.o el tipo de recipiente de :ceza.c;_ci6n descrito en el
Ejemplo 1, 779 partes del diacetato de 2,2-bis(4-nidroxifenil)
prapano previamente formado, 9,5 partes del diacetato de .éc:!:-
do 4,4~bis(4-hidroxifenil)pentanoico previamente formado, 394
partes de &cido isoftdlico, 20,8 partes de dcido tereftdlico
y 227 partes de bifenilo se calentaron durante un periodo de
420 minutos a una temperatura de reflujo de 2902C en una abe
mésfgra'de nitrégeno, Después de 105 minutos a esta tempe;a;
tura, se atiadieron 161~partes adicionales de bifenilo y la
reaccidn continu§ durante 355 minutos & unm temperatura de
reflujo de 275%C, en cuyo momento se afiadieron 213 partes mis
de bifenilo para dar una concentracibn final de 405 del peso
de bifenilo y resina, Ia reaccién fué continuade durante 955
minmutos a una temperatura de reflujo de 2679C, Durante toda
la reaccidn, el dcido acético destilaba a medide: Que se for-
meba por la reaccifn de intercambio de éster, E1l calentamien-
to fué interrumpido después de 1,835 minubos de tiempo total
y se dejb enfriar la mezela de reaccifn a 2009C, en cuyo mo=

mento se afiadid cresol calentado a 1009C pa.ra-da.:: une solu-
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c16n que contenfa 204 de 1a :cesina de poliés‘bez:. Esta solu~
cién fué i‘iltx:ada a través de un embudo de vidrio fritado
grueso. Una musstra de esta soluclén, diluida a 10% de sb-
lido.? de resina con cresol, tenia una viscosidad de 596 cen~
tistokes a 2520, Este esmalte se usd para aislar zlambre de-
cobre del mismo tamafio usando la misne tét_mica. de recubri-
mien‘bq dque se ha de;crito en gl Ejemplo 1, para producir
alambre aislado que, otra vez, pashd satisfactoz_?iamente todos
los ensayos antes descritos y, en muchos casos, excedid de-
los requisitos de los ensayos, ELl glambre pudo estirarse en
2% y enrollarse en tormo de un mendril con un didmetro igual
al del alambre aislado, Pudo esbirarse en 195 y enrollarse
en tomo de: un mandril de didmebro igual al del alambre ais-
lado y calentarse durante wme hora a 2009C, Pude estirarse
en 25% y enrollarse en torno de un mandril con un difmetro
igual al del alambre aislado, después de calentar a 1759
duzjap.te 10b horas, Todos estos ensayos fueron realizadoé sin
provocér fallos del esmalte, EL alambre aislado pasd también
satisfheboriamente la prueba de Tesistencia al disolvente y.
tenia unma 'bempera.fu:ca de eliminacidn del aislamiento tan alta
como 52_5%. Bl aislamientbo formado sobre el alambre tenia
0,07 mm,

Ejemplo 3 |

) Se iepitié el Bjemplo 2 partiendo del mismo peso inicial
de reaccionantes y disolvente de bifenilo, Requirid 480 minu-
tos mlep.tar la mezcla. de reaccidn a la temperatura de reflujo
de 2904C, afiadiéndose después de 410 minutos 374 partes de bi-

fenilqﬁy la reaccifn se continué durante un tiempo de reaceidn

de 1,950 minutos, en cuyo momento se afiadieron 301 partes més

de bifenilo para dar we concentracién final de 50% del peso
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total de bifenilo y resina, Is reacecidn fué te::mina.da. T se
afiadié cresol para producir un esmalte con g% de la resina
poliéster, Durante la reaccibn, se habian tonﬁdo muestras de
1a mezela de rggcciéxr. Se extractaron con acetona para elimi-
nar el bifenilo, se secaron al vacio a 1209C y se disolvieron
un cresol para dar una solucifén al 106 devﬂla_resina., poliéstex.
La viscosidad de estas soluciones se dei;e:_:miné con los resul-
tados siguientes: Al final de 860 nminutos, la. viscosldad era
de 208 centistokes; 21 final de 1,600 minutos, era de TO4 cen-
tistokes; y al final de 1.950 ininutos, era de 899 centistokes,
4 modo de comparacibn, la solucién del esmalte que se habia
dilufdo con cresol pare que contuviersa 104 de s6lidos de po-
liéster en peso, pero que contenfa el bifenilo, tenfa uns vis~
cosidad de 212 centistokes, Bl alambre de cobre que se aisld
con este esmalbe como se ha descrito en el Ejemplo 1, rero

usando una velocidad del alambre de 7,20 m, por minuto, did

. resultados idénticos a los obtenidos en el Ejemplo 2, salvo

que la temperature. de eliminacidn del aislamiento fué ligera-~
mente menor, de 5089C, El aislamiento formado sobre el alam-
bre tenfa 0,068 mn,
Ejemplo 4

_ Uséfldo el mismo tipo de equipo y forma de procedexr Q.el
Ejemplo 1, una mezcla de 750 partes de anhidrido acético, 680
partes de 2,2~bis(4-hidroxifenil)propano y 8,6 partes de &cido
4,4;fbis(4—hidroxi.fenil)pentanoico se _cale{mtcS a reflujo durane
te 90 minutos bajo atmbsfera de nitrégeno, después de lo cual
el 4cido acético y el exceso de anhidrido acético se destila=
ron hasta que la temperatura de la mezcla de reaceidn alcanzd
un valor de 24020, lo que exigﬁ.é.azo minutos, La mezela de

reaceldn se enfrié hasta condiciones ambiente, A esta mezcla
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de reaccifn, que era uma mezcla de los diacetatos de los ma-
teriales fenc')licos“d_e partida, se afiadieron 447 partes de &dci-
do isoftdlico y 49,6 partes de &cido tereftdIico y 267 parbes
de bifenilo, La mezcla de reacoibn fué calentada en una at-
mésfera de nitrégeno con agita cién durante un perfodo de. 34;0
mim_::bqs a temperatura ‘qe reflujo de 290<C, Al_w.bo de 100 mi-
nutos, se afiadiercn 196 partes més de bifenile y la reacoidn
cqm_sinué a temperatura de reflujo de 2722C durante 70 minu-
tos, en cuyo momento se afiadieron 260 pa.ites més de bifenilo
para dar una concentracién de 40% referida al peso total de
b:i_.fe-nila y resina poliéster, La reaccién se continué durante
195 minutos & una temperatura de reflujo de 265%C durante un
tiempo total de reaccoidn de TO05 minutos, La mezela de reac-
cibn fué enfriada a 2009C y se afizdlé suficiente cresal, ca~
lentado a 1002C, para de;r un esmalte que contenfa 20f de la
resina poliési:,er. Ia solucibn fué filtrada & través de un em-
budo &e vidrio fritade _grueso, Esta solucién tenia una visco-

_sidad de 4,130 centistokes y, cuando se diluyé con cresol a

106 de s6lidos de resina se pbliéster, tenfa wa viscosidad
de :)’06 centistokes, EL esmalte contenis 20f de sélidos de 1
resina y se usd como e_r.islante de.hilo de cob:oe_ como s& ha des=—
ecrito en él Ejemplo 1, salvo qus, en este caso, la temperatura
en lz parte mds callente de Iz torre era de 4259 a 460°C

¥ la velocidad del alambre fué de 7,20 m, por minuto, Este
alambre pasé satisfactoriamente los ensayos antes descritos.
El alambre aislado pude ser estirado en 25% ¥ enrollado sobre
un mendril qus tenia un didmetro deble del del alambre als-
lado, Pudo estirarse en 154 y arrollarse sobre un mandril con
wn difmetro igual al didmetro del alambre aislade y calénta.;-

se dursnte wm horz a 200°C y pudo calentarse durante 100 ho-
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Tas a 1759 y arrolarse sobre un mandril ciue: tenia un did-
metro iguéi alydg'..l'.. alambre aislada, Todos los ensayos se rea-
lizaron sin provocar fallos ex el aislamiente o Tambign pasd
a lsa.t:i'.sfacqién el ensayo de _resistencia a_;l disoivan't;e ¥ no.
mostré elimiracifn del sislamiento cuande se calentd a tanto
coma 55096. Por consiguiente, teniz una temperatura de elimi-
nacidn del aislamiento superior a 320%C, El aislamiento for-
mado sobre el alambre tenia 0,07 mm, '
Bjemplo 5

a "Uéérﬂlda el tipo da equipe degcrito; en.'el Ejemplo 1, una
mezcle de 500 partes de anhidride acético, 444 partes de 2,2~
bis({,ﬁidroxifenil)propa.t_m, 17,2 partes de -'S.cid:q 4,4-bis(4-
hidroxifenil)pentanoico y 80 partes de bifenilo, se calentd
a la temperatura de reflujo de la mezcla. de reaceldn durante
90 minutos em unz atmbsfera de nitrbgeno, Al cabo de este
tiempo, el 4cido acético y el exceso de anhidrido acético se
destilaron de la mezcla de reaceién, Ia destilacién se inte-
rrumpib 2l cebo de 320 minutos, para cuyo momento la Tempe-
ratura habia alcanzado 2402C,

A esta mezcla de .rea.c&ién gjze comprendfa los diacetatos
de los materiales fenélicos de partida disueltos en bifenilo,:
se afiadieron 327 partes de &dcido. isoftélico y 101 partes mis
de bifenilo, Ia mozela de reacclén se calentbé durante un pe-
riodo de 370 iﬁinutqs hasta una temperatura de reflujo de
2909C donde 1z reaccidn fué mantenida durante 1"50 minutos
desﬁués de los cuales se afiadieron 125 partes de bifenilo, -
La :ceaccién se .:cont:;nuéy durante 85 minutos a unx btemperaturs
de reflujo de g75 2@, momento en q,ue se a.fia;dieron 170 partes
mis de bifenilo, Ia reaccifn se continué durente 130 mimutos

mis a ung tempera{;ura de reflujo de 2659C durante un tiempo
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total de reaccidn de: 715 m:.nutos. Se dejbé enfriar la mezcla

de reaccibn a 1409Q en cuyo momento se afindib cresol suficien-
te para dar una._séluoic')n que contenia 15% de la resina polids—
ter ¥y la sqluc:‘:.6n. se filtrb a través de un embudo de Tidrio
sinterizade grueso, Esta sqlucic’m de resina se usd para alslar
alambre como se hz Gescrito en el Ejemplo 1, usanda una velo-
cidad de 5,40 m.l por minuto, E1 alambre aislado pasd a satis-
faccibn los ensayos arriba descritos, EL alambre pudo ser es-
tirado & 2595 y arrollado sobre un mandril que tenfa un didme-
tTo doble del difmetro del alambre aislado, Pudo estirarse
hasta 155 y arrollarse sobre un mandril que tenfa un difmetro
doble del del alambre aislade, y calentarse durante una hora
a 2002C y tembién pudo calentarse durante 100 horas a 1752C

Yy arrollarse sobre un mandril que tenia.‘un didmetxo igual_al
del alambre aislado, tode ello sin fallos del alslamientco. El
aislamiento pasd también satlisfactoriamente los ensayos de re-
sistencia al disolvente y tenfa una temperatura de eliminacibn
del aislamlento de mis de 55096. El aislamiento formado sobre
el conductor tenfa 0,05 mm, Cuando se aumentd de 3 a % la
cantided de &cido 4,4-bis(4-hidroxifenil)pentancice en la com=-
posiqi&n poliéster citada, el esmalte asi p:r._-epa.ra;.do se_empleo
para obtener alambres recubiertos por inmersién a mano, que
Sambién tuvieron propiedades satisfactorias como alslamiento
flexible, El aislamiento formado fué de 0,03 mm,

Los ejemplos 1 a 4 han mostrado el efecto de las varla-
ciones de porcentaje de 4cido tereftilico de 0 a 10 moles por
ciento del total de 4cidos iso-~ y tere-ftdlico manteniendo
constante al mismo tiempo la canbtidad de feide bis(hidroxife~
nillaloanoico, en 1% molar del total de moles de los remccio-

nantes fenblicos, El Ejemplo 5 ilustra que, aumentandc la can-



8400"'

845 o~

850e—

855 **

8 60 Dl

865 Land

£y
f

tidad de dcido b:.s(hn.droxifem.lja.lcanoa.co a. 3 ¥ % molar de
los moles totales dg reaccionante fendlico, el polimero es
mis rigido, a medida que se aumenta la cantidad del dcido bis
(hidro:d.fenil)a;canoico,aunque slzue .pasando satisfs_.ctoria-—
mente los ensayos para_el_a.islamignto de un conductor flexi-
ble, Los esmalbes hechos com 1% molar del cido bis(hidroxi-
fenil)alca.noico dan el ai sla.miéntq mis flexible, préduciendq
no obstante suficiente reticulacidn para que el aislamiento,
después de curado, sea resistente a los disolventes.

El ejemplo siguiente ilustra la pz;eparg,cién de composli-
ciones en las cuales el 4cldo bis(hidroxifenil)alcanoico es
aumentado a 105 molar del tobal de reaccionantes fenblicos,
Bsta resina es més rigida y no es tan satisfactoria como las
composiciones que contienen las proporciones de 2!.os Ejemplos 1
4 5 para el aislamiento de conductores flexibles, pero aun es
bastante flexiblg vy satisfactoria en todas sus demds propieda-
des, por ejemplo, resistencia a los disolventes y temperatura
de eliminacidn del aislamiento, y puede usarse para aislar
conduchbores rigidos o para la preparacidn de estratificados

y cuiias de aislamiento para ranuras,

Ejemplo 6
) _ Usé.ﬁdo un aparato similar g.l descrito en el Ljemplo 1, _
28,11 partes del diacetato de 2,2-bis(4-hidroxifenil)propano,
3,70 partes del diacebato de deido 4,4—-bis(4-hj_.droxifenil)pen-
tanoico, 15,78 partes de dcido isoftélica y 23,75 partes de
bifenilo, se calentaron en unma atmésfera de nitrbgeno con agi-
tacibn a 26090 en 45 minutos, en cuyo momento comenzé a desti-
lar Scido acético desde la reaccién, Se conbtinud el calenta-

miento durante otros 100 minutos, para cuyo tiempo se ha.b:[an_

recogido en el colector del destilado 11,5 partes de 4cido
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acético. Se dego que la mezcla de reaccién se enfriara a la
temperatura amblentg para formar un s6lido opaco de color
claro que pudo fragmentarse ficilmente, Este sflido se di-
s01vié en oresol para dar wna solucidén que contenia 107 en
peso de resina poliéste::, La sqlucian se usd para la inmer-
sién a mano de muesbtras de hilo de cobre usendo tres in-
mensiones con una cura de 3 minubos a 200°C entre cada dos
inmersiones, formando un aislamiento de wnos 0,050 mm, E1
alambre pudo estirarse en 255 y arrolarse sobre un mandril
con un didmebro igual al didmetTo del alambre aislado v te-
nfs una temperatura de eliminacidn del aislamiento tan alta
como de 3908, EL alambre aislado, cuando se calenté durante
8 horas a 25090, pudo enrollarse sobre un nandril con un dide
metTo triple del difmetro del alambre aislado, Un alambre
aislado, cuando se enroll§ sobre un mandril con diémetro tri-
ple que el del alambre aislado, pudo ser calentado durante
1 hora a 25090, Estos res:ltados, que se obtuvieron sin falle
del aislamieﬁto, demuestra. é_ue el aislamiento seria perfec~
tamente satisfactorio para aislar conductores rigidos que
podfan doblarse y recibir forma sin fallo del aislamiento,
pero no lo bastante flexible como pars usarse como alambres
flexibles, Ia resina dura que contiene el bifenilo puede apli-
carse por extrusibén a través de wn extrusor calentado sobre
dichos conductores rigidos que estén calentados para volati=-
lizar el bifenilo, La solucidn en cresol podfa usarse tembién
para impregnar sus fra.’_uos inorginicos tales como tela de vi-
drio o tela de amianto, y calentarse para expulsar tanto el
cresol como el bifenilo, para producir cintas, hojas y si-
milares, Gtiles para formar aislamientos de cufias para ra-

nuras o cintas de bobinado, para motores eléctricos, genera—
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dores y otros aparatos eléct%cg;.ﬁﬂil dﬁm;{o adjunto muestra
unz seceifn transversal de un alambre 1 aislado con un recubrl-
miento 2 de este muevo poliéster,

Biemplo

T Séﬁﬁicieron poliésteres similares a los mostrados en el
Ejemplo 1, pero parte del dcido isoftflica fuf reemplazada
por 5, 10, 20 y 50 moles por ciento de &cido tereftélico.Estas
composi.ciones: se somebieron a extraccidn para separar el bi-
fenilo, Estas composicionss resultaron ser todas soluble.s_ en
cresol pero s6lo los poliésteres gue contenfam 20 y 50 moles
por ciento de la entidad de &cido tereftdlico eran solubles

a concenbraciones de 155 de polimero a la temperatura ambien-
te en N-metil pirrolidona, Esto demuestra cbémo el aumento en
la entidad tereftalato aumenta la solubilidad del polimsro en
una amplia variedad de disolventes,

Aunque hemos descrito la utilidad de las resinas poliés-
teres de nuestro invento principalmente en funcién de sus
aplicaciones eléctricas, debe entenderse que estas resinas
pueden emplearse en todas 1a§ demds aplicaciones adecuadas
para resinas sintéticas, Asi, estas resinas pueden emplearse
como aislamienta sobre alambre recubierto previamente con
otro polimero, o viceversa, pars dar un recubrimiento estra—
tificado aisladomsobre el alambre para mejorar las propieda-
des del aislamiento, Se haz_l hecho alambres aislados particu~
larmente interesantes en los que el alambre se¢ recubre prime.

ro con resina de poliimida y luego con los polfésteres de este

-invento para dar un recubrimiento aislante con una temperatura

de eliminacidn del aislamiento mayor de 5009C, Nuestros poli-
meros pueden usarse también en aplicaciones-de recubrimientos

protectores aplicando la resina en un disolvente adecuado a
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una. superficie con pinecel o rociando, y ourando des;puéé. (Cuan-'-
do se usan como revestimientos pro'tectores, estas resinas
tienen una notable resistencia a la intemperie y no cambian
de color después de pl_'olongada. exposicidn a temperaturas ele-
vadas, Estas resinas pusden emplearse tambidn en férmulas de
barnices y pinturas, También pueden usarse en férmulas de pol-
vos para moldeo, _mezcléndolas con cargas diversas tales como
harina de madera, bierra de diatomdceas, carbones o sflice,
Estas resinas son fbiles también como impregnantes y como ma=
teriales de unidén pare estratificados metdlicos y fibrosos,

Las resinas poliéster de este invenba pusden mezclarse
¥y curarse con'can:bidades secundarias de otras resinas taleg
como melamina, resinas de formaldehilo, resinas epoxidicas,
tales como los productos de reaceifn de etilclorhidrina y
bis(hidroxifenil )alecanos, resinas de fenolformaldehido, resi-
nas de anilinz-formaldenido, resines de urea~formaldehido,
resinas de silicona, resinas de acetato de celuiosa., resines
de poliamida, resinas vinflicas, resinmas atilénicas, resinas
estirénlc?.s, resinas de butadiens-estirenc, resinas de poli-
carbonato, y resinas poli-imidicas,

En la descripeibn que antecede y en los Ejémplos se han
ilustrado dlversas modificaciones, Evidentemente, son posibles
a la vista de las enseflanzas que anteceden otras modificacio-
nes y varlaclones, For ejemplo, pueden afiadirse diversos mo-
dificadores que se co-esterifiguen con los poliésteres para
modificar sus ;propiedadgs. Los cabalizadores para acelerar
la fase de es‘be;iﬁ.ca_.cién y/0 de curado pueden afindirse tam—

bién a las composiciones de poliéster,



955 .= Los puntos de :anencién propia y nueva que se presentan
para que sean objeto de esta Patente de Invencidn en Espafia,
por veinte afios, son los slguientes: '

1%,~ Mejoras introducidas en la fabricacidn de polidse~
teres de fhalato de un bis(hidroxifenil)aleano, caracteriza-~
960,~ das porque el nlcleo fenilo tlene de 0~2 sustituyentes de al=-
ecohilo inferior y el grupo aleano contiens de 1 a 5 &tomos de
carbono y los radicales ftalato del polidster son de 50 a 100%
molar radicales isoftalato y de 50 a 0% molar radicales te~

| reftalato, siendo dichos polidsteres co-esterificados con un

965.,~ 4oido difenélico en una cantidad de 12 1% molar referida a
los moles totales de bis(hidroxifenil)alcano y &cido difené-
lico, correspondiendo diche &cido difenblico a lz f£érmula

oH i
12
970.- [ ¢ —\/_\
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donde n es uno de los enteros 0, 1, 2, cada Ry es un radlcal
aloohilo inferior, R, es un radical alodhilo, R.5 es un radi-
915,~ ocal alcohileno que contiene al menos dos &tomos de carbono y
el grupo hidroxilo estd en la posicidén para cuando 1 es O.
22,-llejoras segln el punto 12, caracterizadas porque
los radicales ftalato del poliéster san de 90 & 1008 molar
Tedicales isoftalato y de 10 & Off molar radicales tereftala-
980~ b0, siendo co=-esterificado dicho poliéster con un &cido di-
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difenbélico en cantidad de 1 e 575 molar
totales de bis(hidroxifenil )alcano,

32,~ Mejoras introducidas en la prepara cién de. composi-
ciones'aptas para la extrusiénm, caracterizedas porque las mis-
985,~ mas contienen de 10 a 50%, en peso, de bifenilo o de éter di~
fenflico, y de 60 a 90% en peso de un polidster ftalato de un
his(hidroxifenil}alcano en el cual el ndcleo fenilo tiene de
0a2 sustituyentes de alcohilo inferior, el grupo alocano
contiene de 1 & 5 4tomos de carbono y los radicales ftalato
990,~ del poliéster son de 50 a 100% molar radicales isoftalato y
de 50 a Of molar radicales tereftalato, siendo dicho poliés-
ter co~osterificado con un 4cide difendlico en upa cantidad
de 1 a 15 moles por cignto referida a los moles totales de
_ bis(hidroxifenil )alcano y &cido difendlice, correspondiendo
995 .~ dicho decido difenélico & la férmula

HQ ?2 458
o~

COCH _
1,000,~ donde n es unc de los enteros 0, 1, 2, cada R es un radical

aleohilo :!.nferiqr, Ra es un radical alecohilo, Rz es wn radi-
eal glcohileno qus conbiene al menos 2 &bomos de carbono ¥y
el grupo hidroxilo estd en la posicibn para cuands n es O.
48,= Hejoras introducidas en la preparacidn de conduc-
1,005,~ tores eléctricos aislados, caracterizados porque el conductor
tiene sobre su superficie una composicidn, curads al calor,
que comprende wn poliéster ftalato de wn bis(hidroxifenil)al-
cano en el cual el ndcleo fenile Tiene de 0 a 2 sustituyentes
de alcohilo ﬁlferioz:= y el grupo alocano contiene de 1 a 5 4tio-
1.010,~ mos de carbono y los radicales ftalato del poliéster son de
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90 a 100% molar radicaled’isoftalito y de 10 & (f molar ra-

dicales tereftalato, estando dlcho poliéster comesterificado

con un £oido difendlico en cantided de 1 a 5% molar referida

& los moles totales de bis(hidroxtfenil Jaleano y dcido dife-
1,015,« nbélice, correspondiende dicho fcido difenflico a la férmula

B+

(B | (»y)
1,0204= l)n 1

donde n es uno Qe_los enteros 0, 1, 2, cada R; es un radical

alcohilo inferior, R, es un radical alcohilo, 35 es un radi-

cal aloohileno que contiene al menos dos 4tomos de carbono

¥ el grupo hidroxilo est4 en la posicién para cusndo n es O,
1,025~ 52, ®UETORAS INTRCDUCIDAS EN LA FABRTCACION IR POLTES-

TERES DE FTALATO®, todo tal y conforme se descrile en la pre-

sente Memoris, 12 cual conste de 1,028 1fneas y & t{tulo de
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