10

NMEMORIA DESCRIPTIVA

Correspondiente a la solicitud de registro de una Patente de In-
vencidén que, por veinte afios se solicita registrar en Espafia, a
favor de la firma SOCIETE GENERALE DEACONSTRUCTIONS ELECTRIQUES
BT MECANIUQUES (ALSTHOM), de nacionalidad juridica francesa, resi-

dente en PARIS (Francia), 38, Avenue Kléber,
P o T
" PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE RESINAS MIXTAS POLIESTERES Y
POLIMIDAS APLICABLES ESPECTALMENTE PARA ESMALTAR CONDUCTORES ELEC
TRICOS "

Es conocida la utilizacién en el aislamiento de hilos conduc-
tores eléctricos,de esmaltes formados de poliesteres del deido
tereftdlico, o de poliesteres mixtos de los acidos tereftdlico
e isoftdlico con el etileneglicol y un poliol que generalmente es
la glicerina, disueltos en solventes apropiados y con la agrega-
cién de medios ateleradores del endurecimiento,

Los hilos asi esmaltados, aungue gozan de un conjunto de pro-
piedades utiles muy interesantes, no satisfacen a las nuevas exi-
gencias de estabilidad térmica aumentada y a la firmeza ante el

choque termico que exigen las necesidades de la tecnica moderna,



10

15

20

25

30

En particular, cuando se trata de bobinados sobre motores colo-
cados en maquinas-Utiles o de aparatos caseros que estdn sobre todo
expuestos a recalentamiento, la firmeza al choque térmico del hilo
esmaltado es una caracteristica de importancia.

EL ensayo del choque térmico consiste, por ejemplo, en enrollar
el hilo sobre un eje que tenga de una a cinco veces su propio did-
metro ¥y en someterls durante una hora a temperaturas que, segin la
severidad del emsayo estdn elegidos entre 150 y 180 grados centi-
grados. Enseguida se examina el hilo bajo una lupa de aumento y se
observa cdal es el mds pequefio didmetro donde el hilo no:presenta
traga alguna de rajas en la superficie del esmalte., Dicho ensayo
mide eficazmente la conservacidén de la flexibilidad en caliente.

Bl ensayo a la temperatura ambiente se hace por el llamado medio
del bucle y enrollando el hilo sobre su propio didmetro; y uno

y otro de estos dos ensayos se realizan despies de un alargamiento
de 25 % por estirado.

También es conocide la fabwvicacidn de resinas poliimidas por
reaccién del dianhidrido de un acido tetracarboxilico sobre una dia-
mina, ambos sacados de la serie aromdtica, con condensacidén y pasan-
do por la etapa de amidas-dcidos; la conversién en poliimida se ter
mina sobre el hilo barnizado, pasdndolo por el horno de esmaltar.
El aislamiento asi obtenido presenta una estabilidad al calor neta-
nente mejorado respecto a la de los poliésteres precitados. Pero,
ademds de su costo elevado, los barnices poliimidas presentan algu-
nos inconvenientes; necesitan el empleo de solventes especiales,
caros; bLilenen un pequefio tanto por veiento de resina, a causa de
su fuerte viscosidad, de modo que, durante el esmaltadoc, tales bar-
nices de relativamente debil concentracidn necesitan varias pasadas
para conseguir el debldo espesor de esmalte; btienen efecto corrosi-

vo por la presencia de fracciones de dcido carboxilico libres en la
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etapa de los amido-dcidos, y solo permiten debiles velocidades de
esmaltacidn en temperaturas limitadas como consecuencia de la
escisidn del agua que acompafia la ciclisacidn imidica durante el
paso por é. horno, que es una razdn suplementaria que se opone al
depbsito de capas espesas,

Se ha propuesto con anterioridad, en particular para los'barni-
ces de esmaltar, el empleo de polimeros poliimidas-poliésteres que,
sin tener el conjunto de propiedades térmicas de los barnices solo
de poliimidas, los cuales aun pasan las exigsncias requeridas por
el actual estado de la construccidn eleotricé, ofrecen las ventajas
siguientes: permiten el empleo de golventes como el cresol comer-
cial para conseguir barnices de concentracidn relativamente eleva-
da en resina; no contienen grupos de decidos carboxilicos libres,
al estar hecha la imidacién en la etapa de la preparacién del bar-
niz y ello asegura una buena estabilidad de almacenamiento; per-
mite el empleo de aparejos de acero ordinario como consecuencia de
la ausencia de efectos corrosivos, y permite velocidades elevadas
en el esmaltado en los hornos cldsicos por el hecho de no haber
agua que eliminar durante la coccidn.

Pales resinas poliimidas-esteres se obtienen por imidaciédn de
la funcidén anhidrica de la anhidrida trimelitica con una diamina,
lo que da una diimida trimelitica, y combinando los grupos carbo-
xilos con lasg funcilones hidroxilos de un polialcohol o de un po-
liéster hidroxilado, segin los diversos modos de realizacién,

La experiencia muestra que las propiedades del condensado de-
penden entonces estrechamente de la naturaleza del polialcohol
0 del poliester hidroxilado utilizados, es decir de la constitu-
cidn y de la longitud de los segmentos poliesteres que enlazan dos
grupos "diimido-trimeliticos",

La presente invencién tiene por objetivo un procedimiento de
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preparacién de resinas mixtas poliimidas-poliésteres que permita

congseguir propiedades particulares, tales como una termoplastici-

dad bastante mejorada, una muy grande flexibilidad tanto en la tem~
peratura ambiente como después de haber permanecido expuesta a ‘tem-
peraturas elevadas correspondientes a los ensayos llamados de chogue
térmico, y de firmeza ante los solventes y la abrasidn en todo pun-
to comparables a la firmeza de los esmaltes tereftdlicos ordinarios.

Bl procedimiento, que comporta la esterificacién de una diimida
trimelitica con grupos carboxilicos mediante un poliester que con-
tenga grupos (OH) reactivos en un medio solvente, esta caracteriza-
do en que se hace reaccionar dichos componentes en una relacidn tal
gue se obtenga el mismo nimero de funciones libres (OH) en los ex-
tremos del poliester que de funciones carboxilos trimeliticas en
la diimida.

Asi se obtiene en la cadena de la resina mixta poliimida poliés
ter, no un reparto al azar de bloques ésteres y de bloques diimida
trimeliticos, sino une sucesidén ordenads de un bloque dster y de
un blogue diimido-trimelitico, y los bloques poliesteres donde las
secuencias de moléculas esteres son de longitud identica.

La condensacién del anhidrido trimelitico con una diamina aro-
nédtica, como la metilencanilina, solo puede dar dos ciclos imidos
contiguos, segin el esquema de reéccién de la figura 1,

Dicha reaccién se efectua fécilmente mezclando dos consfituyen—
tes en un medio de acétona o de cresol con agitacién., Operando
en la acetona y cerca de los 30 grados centigrados, se precipita
por enfriamiento el producto diamido/4cido que corresponde a la
etapa intermedia representada en la figura 2.

51 se calienta en un medio solvente fendlico durante varias ho-
ras a 140 grados centigrados, se obtiene directamente la diimida

de la figura 1, gue se precipita en frio.
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Ia funciones 002H libres en los productos representados en la
figura 1 y en la figura 2 son esterificables mediante dioles y trio-
les o poliesteres hidroxilos. El empleo de poliésteres hidroxilos
aromdticos em particularmente ventajoso porque da al polimero final
las propiedades requeridas de solubilidad y flexibilidad conjunta-
mente con caracteristica interesante de estabilidad fermica.

La presencia en el polimero de un importante tanto por ciento en
peso de poliester tereftdlico menos caro que la diimida trimelftica
es desde luego un factor no despreciable en el precio de costo de
la fabricacidn, de suerte gque es economicamente interesante conser-
var la proporcién mds elevada posible global en poliester compati-
ble con las caracteristicas requeridas en el esmalte.

Sinembargo, & medida que la proporcién en poliester aumenta en
el polfmero, la proporecién de polimida disminuye, y las caracteris-
ticas, en particular las gue conciernen a la firmeza ante el calor,
se alejan de las de los polimeros puros para acercarse a las del po-
liester no modificado. Se ha encontrado que existe una c¢ierta longi-
tud de secuencia del poliester tereftdlico hidroxilo que es particu~
larmente favorable a la obtencién de un esmalte que goce de gran
flexibilidad en frlo y de una escelente firmeza al choque termico.

Para conseguir un polimero-.polidster poliimida que presente en
su cadena molecular motivos polidsteres y motivos diimida-trimel{-~
ticos, es posible hacer reaccionar entre éllos porciones cualesquie-
ra de poliester hidroxilio y de diimida y tomar un polidster hidroxi-
lo con una gran media de cadena, larga o corta. Como se sabe, la
longitud de cadena es una funcidén de relaciédn molecular entre el
diacido y el polisol utiligados.

En el caso de los poliésteres tereftdlicos no modificados, que
constituyen una familia muy conocida de resinas para esmaltes, las

proporciones correspondientes a las cadenas relativamente largas,
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que contienen notoriamente dos moléculas de glisol para una molé-
cula de glicerina y terminadas con grupos (OH(. Durante la coccidn
en el horno de esmaltar se produce a la vez un alargamiento por reac
cién entre grupos (OH) terminales y reticulaciones entre cadenas
sobre funciones (OH) secundarias del elemento glicerol comprendido
en las cadenas. Es lo que a veces se llama la "maduracibn".

8i se pone en accionamiento una cantidad de diimida trimel{tica
cuyo ndmero de grupos acido-carboxilico esterificables no correspon
de al nimero de funciones (OH) libres terminales de las cadenas
del poliester terftdlico, se obtendrd bien un poliester/imida, pero -
con motivos distribuidos al azar; en particular y con un exceso de
poliester hidroxilo se produciran secuencias en poliester de longi-
tud variable, por reaccidén entre ellos de motivos excedentes de po-
lidster hidroxilo., Entonces la estructura del polimerb no estd de=-
finida y puede muy bien variar de una a otra coccién.

Por el contrario, utilizando una cantidad de diimida trimeliti-
co en una relacidn equimolecular entre sus grupos carboxilos termi-
nales y las funciones (OH) extremas de las cadenas del poliéster,
se produce un encadenamiento regular alternado de 1los dos motivos
en moléculas largas del tipo:

polidster/diimida/poliéster/diimida,
donde los segmentoé constitutivos son iguales entre ellos.

Una investigacibn sistemdtica realizada acerca de la 1ongitu&
del segmento poliester aromdtico mds favorable ha permitido hacer
las constataciones siguientes:

Son particularmente interesantes los pnliésteres tereftalicos
dotados con dos moléculas del elemento tereftdlico para tres molé-
culas de policl. Estos poliésteres, bajos polimeros, se obtienen
por su reaccidn de dimetiltereftalato, etilenaglicol y glicerina

en relaciones moleculares 4/5/1, lo que en la prdctica conduce a
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3/2 (1) 011201{-0}12c02uf colomd-cu’co® Y co’en’cHP0N  y
- 2
5/2 (2) CH OE-CH GOy COZCHchII CH°C0%p C0°CHCHON
CH

donde vp designa el nucleo fenileno y donde la posicién del resto
deglicerina en el condengado no es forzosamente la indicada en la
formula.

Tales poliésteres han sido aqui, por comodidad, designados con
la apelacién: poliésteres tereftdlicos 3/2, segin su constitucién.

Su fabricacién se hace por el procedimiento, en si conocido,de
introducir los reactivos y de calentarlos progresivamente en presen-
ecia de una parte proporcionada de xileno, siguiendo la elevacién
de 80 a 240 grados centigrados aproximadamente hasta recoger la can’
tidad de metanol tebricamente desprendida,

ILa combinacidn entre los polidsteres tereftdlicos 3/2 y la diimi-
da . trimelitica puede efectuarse, sigulendo un procedimiento asimis~
mo conocildo: sea preparando primero la diimida, como ha sido deseri-
to, y haciendola reaccionar sobre los poliesteres 3/2 en el sehno
del cresol hacia los 200 grados centigrados durante cinco o seis
horas;

- gea, de un modo industrial mds economico, fabricando primero la
mezcla de polidsteres 3/2 (1) y (2), sgregando cresol (hasta una
concentracibn final aproximada del 45 %) y adicionando en caliente

la mezcla anhidrida trimelitica/metilenodianilina en una proporcidn
molar de 2 a 1 y en solucidn en el cresol, a fin de realizer la ’imi-
dacidn en una misma operacién con la poliesterificacidn, Se comprueba
entonces que hay un espesamiento cerca de los 140 grados centigrados
¥ hasta los 1l80aproximadamente correspondiendo con la formacidn de
diimida trimetilica, y luego la poliesterificacién termina por el ca-

lentamiento prolongado cerca de los 200 grados, El polimero final
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gueda soluble en el cresol en frio con una concentracidn en resi-
na que pasa del 30 por ciento.

En los dos casos, la proporcidén entre grupos carboxilos trime-
liticos y las funciones (OH) de los polidésteres se hace sobre la
base de grupos (OH) terminales de éstos y no del numero total de
grupos (OH), es decir que no se tiene en cuenta los (OH) secunda-
rios de la glicerina que, por el calculo de equivalencia, se halla
asimilado a un diél.

La resina final corresponde a la sstructura resultante,que se
puede representar figurativamente por:

(}/boliester 3/2 (1) /PAT/Poliester 3/2 (2)/TAT/;)n
en donde T designa el elemento trimelitico y A la diamina aromédti-
ca. El reparto de los poliesteres 3/2 (1) y 3/2 (2) es variable
sin que pueda cambiar la disposicidn geométrica en la cadena, y la
longitud de los dos poliesteres (1) y (2) es préctitamente una mis-
ma.

La moléuula puede describirse como formada con bloques polimeros
de sels enlaces éster. Estos Hoques o segmentos estdn enlazados ‘
entre si por blogues de unidn diimida trimelitico que tienen muy
aproximadamente un mismo peso molecular.

Ta impertancia y la influencia de los segmentos respecto a las
propiedades de un polimero en comparacién con la distribucidn al
agar es bastante conocida y ha sido objeto de difefentes estudios
tedricos, entre los de Flory (Journal Phys. Chem. 1949-17-223),

Se observard que, en la fabricacibén de estos poliesteres, la
relacidén molar entre el etilenoglicol y la glicerina es de 5 a 1,

0 sea notofiamente mas debil en glicerina que para los polidsteres
tereftdlicos no'modificados, con cadenas mas largas que sirven pa-
ra esmaltar. Bsta disminucién de proporcién en glicerina correspon-

de a la diferencia natural entre las dos resinas y a la diferencia
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entre las reacciones de maduracién en la coccién del hilo barniza-
do. Bn efecto, el polidster/imida conseguido segin la invencién

es ya un polimero de cadena larga y gena al no recibir mds que
reticulaciones especiales, como consecuencia de un reducido ndmero
de hidroxilos secundarios glicéricos.

Ademds, la presencia de estos grupos hidroxilos lateralesen
nimero pequefio mejora las propiedades de adherencia y de madura-
cibn del barniz en el hormo de esmaltar.

La eleccidén de una secuencia polidster tereftdlica con preferen-—
cia a otra secuencia resulta de estudios comparados sobre la esta-
bilidad termica medida por la perdida de peso en estufa ventilada a
250 grados centigrados después de varios centenares de horas de
caldeo de la resina, y de ensayos de evaluacidn realizados sobre
log hilos esmaltados. Asi es como una secuacidén mediante un poliéds-
ter tereftalato de etilemoglicol y de glicerina, hidroxilado, de cadg
nas bastante largas, esto es de peso molecular medio andlogo al de
las resinas tereftalicas clasicas, no modificadas, utilizadas en
el esmaltado, trae una notoria baja en la estabilidad térmica y
una reduccién en la flexibilidad y en la firmeza ante el chogue
termico, asi como una calda de la termoplasticidad de una veintena
de grados centigrados respecto al empleo de una secuencia 3/2. Con
el empleo de una secuencia de 5/4 se observa una termoplasticidad
un poco menos buena, correspondiendo a una perdida de peso en cer-
ca del 5 % mds fuerte despuds de 200 hofas a 250 grados centigra-
dos, gue en la secuencia 3/2,

La secuencia 4/3 da resultados muy proximos a los de la secuen-
cia 3/2 y podria ser asimilada a ésta. En efecto, en la fabricacién
de un poliéster de secuencia 3/2 es probable que este contenga una
pequefia parte de poliéster hidroxilado superior, como 3/4, y la

eleccidn de proporciones relativas a un polidster 3/2 teérico tiene
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por objeto minimizar o suprimir la posibilidad de una presencia de
secuencia que alcance o pare el 5/4.

La eleccidn del dcido tereftdlico preferentemente a un aotro did-
cido aromatico comercial disponible, como el dcido isoftalico, menos
caro, es debida a comprobaciones andlogas.

Por la substitucidén del acido isoftalico al dcido tereftalico
en los poliésteres de secuencias variables, la termoestabilidad se
halla un poco modificada, pero la flexibilidad, tanto a la tempera-
tura ambiente como después del choque termico sufre una neta pérdi-
da. ‘

De igual modo, el empleo del etilenoglicol y de la glicerina
preferentemente a otros dioles o trioles es resultado de un estudio
sistematico de las diversas combinaclones.

Asi sucede que el reemplazo del efilenoglicol por el neopentil-
glicol trae, contra lo que podria esperarse, un aumento de pérdida
de peso despuds de 500 horas a 250 grados centigrados, una baja
de la flexibilidad y en la firmeza ante el chogue termico.

Il reemplazo del etilenoglicol por el ciclohexanodimetanol es
asimismo perjudicial con relacidén a las caracteristicas que se han
citado.

El empleo conjunto del etanol amina reduce la flexibilidad. ﬁa
substitucidén del trimetilopropano a la glicerina mejora la termoes-
tabilidad inicial, pero las curvas de las dos‘resiﬁas 5e cruzan
después de 700 horas a 250 grados centigrados, Por el contrario, la
flexibilidad y la termoplasticidad resultan reducidas,

El ensayo de combinaciones diversas por reemplazo del dcido
tereftdlico por el isoftalico; del etilenoglicol por otros dioles
y de la glicerina por otros trioles, confirma el interes tecnologico
vy economico de un poliester tereftalato de etilenoglicol y de glice-

rinae del tipo 3/2, preferentemente a todo otro.
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Para ser utilizado como barniz de esmaltar, el polisster imi-

‘da conseguido de acuerdo con la invencidn, fabricado en un medio

solvente de cresol, es disuelto por adicién de éste hasta la viscogi
dad deseada y recibe una debil agregacidn del agente de maduracidn
tetraoctilo titanato o de tetrabutiletitanato.

A continuacién se exponen ejemplos que sirven para mostrar
los medios de preparacién empleados y luego unos cuadros compara-
tivos de los resultados obtenidos sobre hilos esmaltados.

Ejemplo 1
19) Preparacién del poliester tereftdlico 3/2.

In una bombona de 6 litros provista de una columna Vigreux,
se introduce: 930 g de glicol + 276 g de glicerol + 2,328 g de
dimetil tereftalato en un litro de xileno. Se agrega 2,7 g de litar-
girio como catalizador.

Se comienza el caldeo; el principio del ablandamiento se pro-
duce a los 802 ¢, Se agita. Ia temperatura sube progresivamente
hasta los 1402 C en que se produce la ebullicién y la destilacidn
de la mezcla xileno metanol. Se continua el caldeo hasta los 2402 C
comprobando que la temperatura en lo alto de la columna Vidreux
no pase de la temperatura de ebullicidn del xileno. La reaccidn
dura entre cuatro y cinco horas.

La cantidad de xileno y de metanol eliminados es de 1.595 g;
la teoria da 1.598 g; el rendimiento es pues del 99%.

Ia cantidad del poliester tereftalico recuperado es de 2,706 g;
la- teoria da 2.786 g; el rendimiento ha sido de 97%.

29) Preparacién del barniz de base T.A.T. + polidster 3/2.

En una bombona de un litro se introduce: 200 g de T.A.T. + 156
g polidster tereftalico 3/2 en 700 g de cresol. Se agita. Se caldea
el conjunto durante 6 horas a 2102 C; después se deja enfriar y se

afiaden 700 g de cresol. Se obtiene un barniz con concentracién del
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23%.
Ejemplo 2
12) Preparacibn de un poliéster tereftdlico de cadenas.largas.

En una bombona de un litro provista de columna Vigreux, se in-
troduce: 34,1 g de glicol + 2% g de glicerol + 145,5 g de DMT en
100 g de xileno, Se agregan 200 mg de litargirio como catalizador.

Se opera como se ha dicho para la fabricacidén del voliéster
tereftdlico 3/2. la reaccién dura 3 horas; las temperaturas mgximas
son de 2502 C en la bombona y de 1402 C en lo alto de la columna
Vigreux.

Ia cantidad de CHBOH y de xileno recogida es de 144 g; la teoria
da 148 g; el rendimiento es por tanto de 97%.

29) Preparacidn del barniz: T.A.T. + poliester tereftalico con cade-
nas largas.

In una bombona de un litro, se introduce: 31 g de TLA.T + 154 g
de poliester precedente en 720 g de cresol. Se agita y se caldes
durante una hora a 2032 C; luego se deja enfriar, Se obtiene un
barniz con concentracién del 20 %.

Ejemplo 3
12) Preparacién del poliéster tereftdlico 3/2 modificado con neopen-
tilglicol.

En una bombona de tres litros, se introduce: 520 g de neopentil-~
glicol + 776 g de DMT y 92+ g de glicerol en 220 g de xileno. Se agre
ga 1,132 g de litargirio como catalizador.

Se opera como se ha dicho para la fabricacidn del poliéster
tereftdlico 3/2. ILa duracién del caldeo es de cuatro horas y la tem-
peratura mdxima de 2402 C.

La cantidad de xileno y de metanol eliminada es de 459 g; la
teoria da 476g, el rendimiento es pues del 96 %.

22) Preparacién del barniz T.A.T + poliester 3/2 con neopentilglicol.
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En una bombona de un litro, se introduce: 100 g de T.A,T, + 97
g de poliester 3/2 por encima con 500 g de cresol. Se caldea durante
siete horas a 2052 C y se agregan 260 g de cresol.

Se obtieme un barniz con concentracidn del 20 %.

Lijemplo 4
12) Preparacidén del poliéster tereftdlico 3/2 modificado con ciclo-
hexano dimetanol,

En una bombons de tres litros, se introduce: 720 g de ciclchexa-
no dimetanol + 776 g de DMT y 92 g de glicerol en 200 g de xileno.
Se aflade 1,332 g de litargirio. Se agita. Se calienta progresivamen-
te el conjunto hasta 1402 C, Hay entonces destilacién de mezcla
xileno metanol., La temperatura sube enseguida.hasta 2102 C y enton-
ces se produce cristalizacién en el producto. Se detiene el caldeo.

la cantidad de xileno y metancl eliminados es de 440 g; la teo-
ria da 476 g, el rendimiento es del 92 %,

29) Preparacién del barniz T.A.T + poliester 3/2 anterior.

En una bombona de un litro se introduce: 100 g de T.A.T. + 1l4,4
g del poliester antes citado, con 500 g de cresol. Se caldea durante
siete horas a 2102 C, Se deja enfriar (ligera recristalizacién).

Se aflade 300 g de cresol. Se obtieme un barniz con concentracién
del 21 %.

LEjemplo 5

19) Preparacién del poliester 3/2 modificado con neopentilglicol y
trimetilol propano.

En una bombona de tres litros, se introduce: 520 g de neopentil-~

glicol + 776 g de DMT + 134,18 g de trimetilol propano en 220 g de

xileno. Se agrega 1,174;g de litorgir o como catalizador,

El modo de operar es el mismo de la preparacidén del poliester
3/2. la duracién del caldeo es de cuatro horas, La temperatura maximea

es de 2302 (¢,



10

15

25

La cantidad de xileno y metanol eliminados es de 470 g; 1la
teoria da 476 g, el rendimiento es del 98 %.
22) Preparacién del barniz T.A.T + poliester 3/2 anterior.

En una bombona de un litro se introduce: 100 g de T,A.T + 100,8
g de poliester del antes preparado, en 500 g de cresol. Se agita.
Se caldea durante sels horas a 2052 C y se aflade 300 g de cresolg
Se obtiene un barniz de 20 % de concentracién.
Ejemplo 6
12) Preparacién del poliester 3/2 modificado con 4cido isoftdlico.

In una bombons de tres litros provista de columna Vitreux, se-
introduce: 310 g de glicol + 92 g de glicerol + 664 g de acido
isoftalico con 220 g de xileno. Se agrega 900 mg de litargirio co=-
mo catalizador.

Ia cantidad de xileno y de agua eliminados es de %50 g, la
teoria da 364 g, el rendimiento es del 96 %.
20) Preparacién del barniz T.A.T. + poliester 3/2 preparado antes.

En una bombona de un litro se introduce: 100 g de T.A.T + 78 g
de poliester 3/2 preparado antes, con 500 g de cresol. Se agita.
Se caldea durante seis horas a 205¢ C y se afiaden 300 g de cresol,
Se obtiene un barniz con concentracién del 18 7,

Los dos cuadros siguientes dan datos de resultados conseguidos
con barnices preparados de acuerdo con‘los gseis gjemplos anteriores.

Cuadro comparativo de ensayos con hilos esmaltados

Velocidad de esmalte 8 4 9 m/mn. Coccidn 3702 - 4602 - 4202 C

Ejemplos Plexibilidad Choque termico Termoplasticidad
del esmalte 1l hora a bajo carga de 1 Kg
150eC | 180%C Elevacién temp.
802G /hora
1 B|B|B Bl |B1 2102 ¢
(M1 &Ml
2 BIMIB (B3 B3 180¢ ¢
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Ia tres columnas relativas a la flexibilidad del esmalte corres—

ponden de lzquierda a derecha: a un ensayo del bucle antes del alar-—

gamiento, 2 un ensayo del bucle despuds de un alargamiento del 25 %

v

¥ 2 un ensayo por emrollamiento sobre el proplo diametro del hilo

y alargamiento del 25 %. Ia letra B corresponde a un buen resultado

y la letra M a un mel resultado. Las cifras 1, 2 4§ 3 escritas en las

columnas de Choque termico indican que el diametro sobre el que el

hilo ha sido enrollado es el propio del hilo, o dos veces el de éste

0 tres veces,

Ensayos de aguante a los solventes y a la abrasién han mostrado

que, el esmalte del primer ejemplo es el que mds firmeza presenta en

comparacibén con los otros cinco,

Cuadro de pérdidas en estufa ventilada a 2502 C

Ejemplos

Perdidas de peso

Perdidas de peso

en 300 horas

Perdidas de peso
dd 300 a 400 ho-~

Tanto por
ciento de per
dida por hara

rag
1 28 % 4 % 0,04
2 42 % 8 % 0,08
3 42 % 4 % 0,04
4 32 % 4 % 0,04
5 35 % 2 % 0,02
6 36 % 3 % 0,03

i} T4

EN RESUMEN, la

patente de invencidn que, por veinte afio se so-
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licita registrar en Espafia debera recaer sobre 1as‘siéﬁientes reivindi-
caciones:

12 ,-Procedimiento de preparacidén de resinas mixtas poliésteres y
polimidas aplicables especialmente para esmaliar conductores electri-
cos, que comporta la esterificacién de una diimida trimelitica con gru
pos carboxilos libres mediante un polisster que contenga grupos (OH)
reactivos en un medio solvente, caracterizado en que se hace reaccionar
dichos componentes en una relacidén tal que se ohtengs el mismo numero
de funciones libres (OH) en los extremos del poliester que de funcio-
nes carboxilos en la diimida,

22 ,~Procedimiento de'preparacién de resinas mixtas poliésterés ¥y
polimidas de acuerdo con la reivindicacidén anterior, caracterizado en
que el polisester utilizado es un poliester tereftdlico de corta cadena
formado por la combinacién de dos moleculas de dcido tereftdlico o de
uno de sus derivados con tres moléculas de poliol.

38,-Procedimiento de preparacidén de resinas mixtas poliesteres y
polimidas, de acuerdo con la reivindicacion 22, caracterizado porgue
en ella el poliol esta formado con etileno-glicol y glicerina en re-
lacién molar de cinco a uno.

42 ,~Procedimiento de preparacién de resinas mixtas poliesteres y
polimidas, de acuerdo con la reivindicacién 12, caracterizado en
que la diimida trimelitica resulta de la condensacidén del anhidrido
trimelitico con la metilenodianilina en relacién molar de dos a uno.

5&,~ Por ultimo se reivindica como objefo sobre €l que ha de re-
caer la patente de invencién que, por veinte afios se solicita regis-

trar en Espatfia,

"PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE RESINAS MIXTAS POLIESTERES Y POLI-~
MIDAS APLICABLES ESPECIALMENTE PARA ESMALTAR CONDUCTORES ELECTRICOS ™



Todo conforme gueda expresado en la presente Memoria Descrip-
tiva que consta de diecisiete hojas escritas a mdquina por una

sola cara.

Madrid,9 0 JyL. 1966
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