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Egte invento se refiere a nuevas y ﬁtilea composiéiones
de materia. Mfs particularmente, se refiere a composiciones
de fcido poliémico que se disuelven en disolventes relatlva=
mente baratos las cuales, graclas a clertos aditivos, dan re-
cubrimientos protectores y eléctricamente aislantes, uniror-
mes, lisos que contienen grupos imida en su estado curado.

Es bien conocido por los expertos en la téenica que los
dianhidridos arom&ticc;s y las dieminas aromiticas reaccionan
bajo condiciones adecuadas en diéolventes orgbnicos polares
para dar productos intermedios solubles de elevado pesc mole~
cular que pueden convertirse ulteriormente por calor en polf-
meros infusibles, insolubles, que tienen una buens estabili-
ded térmica. Tales polimeros se describen, por ejemplo, en
muchas patentes norteamericanas incluyendo entre otras la
3417946145 3017946305 3017946333 5.179.634; 3.179.635 T
3¢190.856. La naturaleza altamente aromética de los materia-
les de partida para tales composiciones necesita generalmen-
te el uso de disolventes relativemente caros, tales como N,N-
dimetil formemida; N-metil=2=-pirrolidona, y N,N-dimetil aceta-
mida y similares en la preparacilén de esmaltes para alambre a
partir de las composiciones. Se han discutido varios esfuexrw
z08 en la técnica anterior con el fin de preparar fcidos polife
micos en disolventes de menor coste tales como cresol y simi-
lares. Entre tales esfuerzos de la técnica anterior esté el

descrito en la patente india 90.892 en el cual se usa una ami=-
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na terciaria tal como piridina junto con un disolvente de.
cresol en la preparacién de un esmalte para alembre. Si;.z.«\em-
bargo, se ha encontrado que cusndo tales materiales se \utr:i-
lizen como materiales de recubrimiento para conductores eléc-
tricos y similares, los recubrimientos resultantes no son
aceptables debido a su aspereza y discontinuidad. Los conduc-
tores esmaltados que no son uniformes y que tienen una super-
ficie fspera, no pueden ser manipulsdos por el equipo ds de~
venado automftico ya que tienen lugar flcilmente dafios sobre
su superficie durante esta operacién

De lo anterior se desprende gue hay necesidad de mate-
risles de 4cido polifmico que en forma de 'soluci6n o esmalte
en disolventes baratos puedan usarse para dar recubrimientos
uniformes y lisos, pars estructuras de base tales como con-
ductores el8ctricos y similares, y es un primer objeto del
presente invento proveer tales composicione#.

Brevemente, el presente invento se refiere a materiales
de fcido polifmico que son preperados, por ejemplo, pPOr reac-
cifn en un disolvente adecuado, de un diasnhidrido y una dia=
nina, afiadiéndosele al materisl como se describe después, una
amina terciaria que contenga grupos hidroxilo o grupos &ster
o smbas cosas, grupos hidroxilo y 8ster, o mezclas de tales:
aminas para dar soluciones polimeras utilizando disolventes
relativamente baratos tales como cresol y similares, incluyen-
do &cido cresflico, llamado en lo que sigue cresol, asi como
fenol y mezclas de cresol y fenol, que tienen buena vida en
almacén y que cuando son aplicados a estructuras de base ta-
les como conductores eléctricos proporcionan recubrimientos
continuos, uniformes y lisos, fitiles como aislamiento eléc-

trico y con otros propésitos protectores.
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En ciertos casos puede aifiadirse un compuesto smég:_!.cq
como agente de control de la viscosidad. ‘El.‘ales compugsfés
aménicos son de la clase del amonfaco o sales aménicas de:
éeidos orgénicos monocarboxflicos de la férmula: R

0

1}
¢9) NH“_-O-G-R

en la cual R es un radical hidrocarbonado monovalente (por-
ejemplo alcohilo, arilo, alcarilo y aralcohilo), tal como
formiato aménico, acetato aménico, propionato amdnico, bu=
tirato embnico, benzoato sménico, etec.

El invento se aplica esimismo a cidos polifmicos que
pueden heberse preparado en disolventes més caros pero que
después de la preparacidn son disueltos en los disolventes
Junto con aditivos como se muestra.

Aquellas caracteristicas del invento que se tienen por
nuevas seé muestran con particularidad en las reivindicacio-
nes anejas a esta memoria, El invento, sin embargo, se com-
prenderd mejor considerando la siguiente descripeidn.

. Las eminas terciarias que conbtienen grupos hidroxilo
o alcohol o grupos acebtato o ambos, pueden expresarse como

gigue:

(1I) R’

3um N=(Y - 0X))

en la cual n va de 1=3; Y es un radical alcohileng que tie-
ne sl menos 2 y hasta 5 &tomos de carbonoj X es ~0-R’" y

R’’ es hidrégeno, alcohilo, alcarilo, aralcohilo y arilo, o
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en la cual xa es O 3 "GHZ" 3 -1::-32 3 ¥ R2 es --(}\--RGH2 - 'OX3 $
4

van O =

donde 23 es lo mismo que X o hidrdgeno, donde 35 es hidrdgeno,
aleohilo, arilo, alecarilo o aralcohilo, ¥y 124 tiene el mismo
significado que R3 o un miembro elegido del grupo consistente
en N-metildlietanolamina; trietanolamins; N,N-fenil metil eta=-
nolamina; Net-butildietenolamina; N~butildlietenolaming; N-fe-—
nildietanolamina; N,N-fenil etil etanolamina, y mezclas de
las mismas, y mezclas de los materisles de la férmula II,
f£6rmula III y aquellos ennumerados especificamente antes. Don=
de hay mfiltiples casos de cualquier grupo, estos pueden ser
los mismos o diferentes dentro de las definiciones anteriores.
Pueden usarse mezclas de tales aminas.

‘Entre las aminas terciarias como las anteriores que se
han encontrado fitiles estén el diacetato de metildietanole~
mina; Nemetildietanolaminaj; N-acetoxi-isopropil morfolinaj
N-hidroxi-isopropil morfolina; trietanolamina; N ,N-;renilmeti-
letenolamina; Netebutildietanolaming; diacetato de N-fenil-
dietanolamina; Nefenildietanolsming y N,N-feniletil etanolam
mina. Generalmente hablando, se usa desde aproximadamente
1-15% de la emina terciaris particular referido al peso del

' disolvente, siendo la concentracibén Sptima de aproximadamen=

te 3%, Todos los porcentajes y partes o proporciones aqui
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expresados excepto donde se indica esppcificamente otra co=

8a, son en peso. Se ha encontrado que sl se usa menos;dph
sproximadamente 1% del aditivo, no se obtienen_propied&dés
fitiles tales como la lisura & la uniformided del recuﬁg#-
miento, ausencia de smpollas, y resulbtados similaras.'for
el contrario, si se usa mfs de eproximademente el 15% las
propiedades tales como resistencia al corte y tesisténqia
térmica empiezan a perderse. Tales cantidades més elevadas
de aditivos alargen también el tiempo de curado y son ime
practicables econdmicamente. ;
Los dianhidridos fitiles de acuerdo con el presente in-

vento pueden expresarse por la férmula:
o\\ //o

Cc (¢
/ N/ '\
0 %2\ 0
\c/ v

Y/ \Y
O/ \O

(1)

en ls cual R5 es un radical orgénico tetravalente que contie-
ne al menos 2f &tomos de cerbono elegido entre grupos suse
tituidos y no sustituidos aliffticos cicloaliféticos, hete-
rociclicos, aromlticos y combinaciones de tales grupos. En-
tre los anhidridos itiles a este respecto estén el dianhidri-
do piromelitico, dianhidrido 2,3,6,7-naftalen tetracarboxi.
licoj disnhidrido 3,3’,4,4’-difenil-tetracarbox{lico; diane
hidrido 1,2,5,6~naftalen tetracarbox{lico; dianhidrido 2,2°,-
3,3’=difenil tetracarboxilico; dianhidrido de 2,2-bis (3,4
dicarboxifenil) paopano; dianhidrido de bis(3,4-dicarboxife-
nil)sulfona; dianhidrido del &cido perilen 3,4,9,10=-tetracare
boxflico; dianhidrido de bis(3,4~dicarboxifenil)éter; dian-

bidrido naftalen-l,2,4,5-tetracarbox{lico; dianhidrido de
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(2y3-dicarboxifenil)etano; dienhidrido de 1,1~bis(3,4~dicor-
boxifenil)etano; dianhidrido de bis(2,3-dlcerboxifenil)meta~
no; disnhidrido de bis(3,4-dicarboxifenil)metanc; dianhidrido
benceno-l,2,5,4—tetrac-;arboxilico; disnhidrido pirazing=2,3,5,~
6~tetracarboxilico; dianhidrido tiofeno-2,3,4,5-tetrac&boxi—
lico; dianhidrido 3,3’,4,4°-benzofenona tetracarboxilico; eti-
len bis~(anhidrotrimelitato) y los derivados del &cido trime-
1f{tico expuestos en las patentes norteamericanas Nos. 3.182.073,
3,182,074, También son Gtiles distintos dianhidridos aliffti-
cos de los cuales es ejemplo tipico el dianhidrido 1,2,3,4=bu=-
tano tetracarboxflico. Pueden usarse también mezclas de los
anteriores enhidridos.

Las dieminas fitiles a este respecto pueden expresarse
por la férmula:

S)) EN - R, - NH,
en la cual R; es un grupo orgénico divalente que contiene al
menos dos Atomos de carbono, estando unidos los dos radicales
anina a é.tomos de carbono separados del grupo divalente, lLas
disminas itiles en el preseante invento incluyen entre otras,
metafenilendiemina, para~fenilendiamina; 4,4°-diamino difenil
propano; 4,4°=diamino difenil metsno; bencidina; 4,4’~diamino
difenil sulfuro; 4,4’-diamino difenil sulfona; 3,3°-dismino
difenil sulfona; 4,4°’-diamino difenil éter; 2,6-diamino piri-
dina; bis-(4-smino fenil)dietil silano; 8xido de bis=(l-amino
fenil)fosfina; bis-(4—amino fenil)=N-metilaminoj 1,5-diamino
naftalenoj 3,3 -dimetil=l4,4’~-diamino bifenil; 3,3’-dimetoxi
benzidina; 2,4~bis-(betaamino butil)tolueno; bis-(para-beta~
smino-t-butil fenil)é8ter; pars~ bis-(2-metil-i—amino pentil)-
benceno; para=bis (1,l=dimetil-5-amino pentil)benceno; m=-xili-
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len dismina; p~xilendiamina; etilen diemina; hexametilen dia-
mina; propilendiemina; y mezclas de los mismos.

Los presentes materiales pueden prepararse de diversas
formas como se muestra enteriormente, aprecifndose gque 'en
los métodos indicados, pueden cambiarse los materiales de
las categorias descritas arriba, por otros, siendo: _Zl;gg méto-
dos descritos especificos de los ejemplos, como se Glce, en
los que se mencionen las cantidades de reactivose. : :

) Método 1 -

Se afiadié lentamente dianhidrido benzofenona tetracar-
boxilico en polvo (BPDA) a una solucifn de metilendianilina
(MDA) y cresol a temperatura ambiente con agitaciGﬁ._ 41 cabo
de aproximadamente 1/4 a 1/2 hora el contenido de los reacti-

" vos se vuelve turbio y tiene lugar la precipitacifn de la .po-

liamida~4cido. Despuds de 1 6§ 2 dfas de reposo a temperatura
ambiente, el polimero insoluble se disolvid completamente en
el disolvente de cresol. En este momento la amina terciaria
se incorpord por agiteciln dentro de la solucidén polimera.
Método 2
Se afiadi$ lentamente dianhidrido benzofendns tetracar—
boxflico (BPDA) en polvo a una solucién de metilendianilina
(MDA), acetato ambnico y cresol a temperatura ambiente duran-
te un perfodo de 1 a 2 horas. No ocurrid precipitacifn en
tanto que la relacidén molar de acetato amfnico a BPDA fué
de al menos 1. El aditivo alisedor se afiadid luego.
M&todo 3
A una solucidn de metilendisnilina, sditivo alisador
de amina terciaria y cresol se aiiadil con agitacibn a tempe-
ratura ambiente dianhidrido benzofenona tetracarbox{lico. En

algunos casos, cuando el aditivo alisador era menos de 2%
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del sistema disolvente, la precipitacibén tuvo lugar al cabo
de aproximademente 1 a& 2 horas. Sin embargoe, el precipitado
se redisolvid después de reposo a temperatura ambiente duran-
te aproximademente 8 horas.
Método 4
Se afiadi una solucidn de dianhidrido benzofenona tetra-
carboxf{lico y acetato emnico en cresol a una solucifn de me-
tilen dlaniling y cresol, y los constituyentes se~agit‘arqn a
temperatura smbiente. EL sditivo alisador se afiadid aproxima~
damente de 1 a 2 dias despubs. Los polimeros preparados de
esta forma tenfan una viscosidad en solucidn inicisl taja de
menos de 5.000 cps a 252C., comparada con loa 20.000-a 40,000
cps normeles. Cuando la relacifn molar de acetato smbnico a
BPDA ers de 2, las viscosidades en solucidn estaban en la ga-
ma de aproximadamente 1.000 a 2,000 cps.
Método 5
Se afiadi§ una solucidén de dianhidrido benzofenona tetre-
carbox{lico en cresol a una soluciln de metilendianilina, ace-
tato ambnico, y cresol con agitacidn a temperatura ambiente
para dar soluciones que tienen valores de viscosidades inicia-
les de entre 20.000 y 40,000 ¢ps. Después de reposo durante 3
8 4 gemaenas a temperatura ambiente, las viscoslidades en solu~ -
cibn disminuyeron a tanto como 4,000 & 5.000 .cps y los aditi-
vos slisadores se incorporaron por agitacidn en la solucién
polinera despuds de este periodo de 3 a 4 semanas.
Método 6
Se afiadi§ lentemente diemhidrido benzofenona tetracarbo-
x{lico a una solucifn de metilen dianilina en cresol a tempera-
tura ambiente. Cuando la soluciln se enturbid debido a la pre-
cipitacidén de poliamida-ficido, se afiadil lentamente el aditivo
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alisador, volviéndose transparente la soluciln completa al

cabo de unos pocos minutos sin precipitacidn ulteriox.
“ Método V4

Una solucibn de dianhidiido benzofenona tetracarboxili-
co, aditivo alisador de amina terciaria y cresol se sfiadid
a una solucifn de cresol y metilen dianilina a temﬁe:j:atura
ambiente, para obtener una poliesmide-fcido en solucidn. Se -
observd que no hubo disminucidén inicial de la viscosided en
solucidn en este caso como en el método 4,

La siguiente Tabla I muestra las propiedades en parbtes
% de composiciones de &cido poliémico que contienen aditivo
alisador de amina terciaria, mostréndose las p-artes % de dian-
hidrido benzofenona tetracarboxflico (BPDA), metilen dianili-
na (MDA), cresol y aditivo, déndose el % de aditivo aiisador
como cifra aproximada y referida el peso del disolvente.

TABLA I
Esmalte gue contiene aditivo glisador

Aditivo % de aditivo
BPDA MDA Cresol alisador alisador

12,85 8,15 78,20 0,80 1,0
12,76 8,09 77,50 1,65 2,0
12,75 8,08 77,40 1,87 243
12,70 8,05 77,20 2,05 2,5
12,66 8,02 77,00 2,32 3,0
12,52 7,94 76,10 3,44 Ay4
12,46 7,90 75,60 4,04 5,0
12,26 7579 74,50 5445 7,0
12,25 7,76 74,40 5472 743
12,16 7472 73,90 6422 8,0
11,97 n,60 72,80 7,63 10,0

11,54 7,33 70,06 11,07 15,0
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Se apreciarf que a medida que aumenta el contenido en

s6lidos del esmalte, la proporcién del disolvente y por tan-
to el aditivo disminuirfan normalmente. En algimos casos,
en que el contenido de s6lidos es relativamente elevado, el
contenido de aditivo del disolvente puede aumentarse dentro
de los limites prescritos para obtemer una capacidad Sptima
de recubrimiento.

La siguiente Tabla II muestra las proporciones de mate-
rial en partes % usadas en la preparacifn de poliamida que
contiene 3% de material controlador de la viscosided de ace-
tato ambnico y aditivo alisador de amina terciaria, mostrén-
dose la relacifn molar de acetato ambnico a BFDA junto con
las partes % de los distintos ingredientes, dianhidrido ben-
zofenona tetracarboxilico (BPDA), metilen dianilina (MDA),
cresol, aditivo alisador de emina terciaria y acetato amdni-

COe

TABLA 11

Esmalte que contiene 3% de aditivo alisador
———— Y _scgtato sménico

Relacién mo-
lar de ace~

tato aménico Aditivo Acetato
a BPDA BPDA MDA  Cresol  alisador  ambnico
0,5/1 12,40 7,88 75,98 2,28 1,46
1,0/1 12,25 7,78 74,80 2,26 2,91
1,5/1 12,05 7,65 73,79 2422 4,29
2,0/1 11,90 7,60 72,65 2,19 5,66

En la sigulente Table III se muestrsn las proporciones
de materisles usados en la preparacidn de un &cido polidmico
que contiene el porcentaje indicado de aditivo alisador bae~

sado en el peso del disolvente de cresol y que también con=-
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tiene acetato amdnico en la relacidn de 1 mol de acetato
aménico a 1 mol de dienhidrido benzofenons tetracarboxfli-
co (BPDA).

TABLA III -

Esmalte que tiene una relacién molar de 1 a 1 de h
acetato aménico a BPDA y con aditivo alissdor

Acetato ~ Aditivo % de aditivo
BPDA MDA  Cresol aménico alisador 1isador

12,40 7,77 76,20 3,05 0,76 1,0
12,05 7,64 73,66 2,95 5470 540

En la sigulente Tabla IV se muestraxlas proporciones
de materiales usados al preparar una‘poliimida a partir de
dianhidrido benzofenona tetracarboxilico (BPDA) y mets-fenie
len dismina (MPDA) usando cresol como disolvente y un aditi~
vo alisador, éste Giltimo en la proporcidn usada y tembifén

expresada como un porcentaje del disolvente de cresol.

TABLA IV

Esmalte_que contiene aditivo alisador

: Aditivo % de aditivo
BPDA MPDA Cregol alisador aligador
15,00 5,20 744,03 5,77 7,0
14,75 5,10 72,61 7454 10,0

Se prepararon varios esmaltes para alambre como se
muestra en la siguiente Tabla V y se aplicaron a alambre de
cobre de 1 mm. de difmetro hasta un espesor total de 0,055
mm, en 6 pasadas de recubrimiento, curindose los recubri-
mientos en una torre vertical para alambre de 1,50 m. de al-

to que tiene una temperatura en su parte superior de #002C,

y en la inferior de 1352C., siendo la velocidad del alambre
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al pesaTr por la torre de unos 1,80 m/min., Las distintas com=

320.- Dposiciones de esmalte para alambres asf aplicadas a alambre
de cobre, proporcionaron recubrimientos lisos y uniformes,
eléctricamente aislantes y protectores. En la primera colum-
na se muestra el peso % de aditivo alisador identificado, re-
ferido al peso del disolvente. En la columna 2 se muestra,

%325.-~ cuando es gpropisdo, la caﬁtidad de material controlador de
la viscosldad, viniendo expresada como la relacifn movlar de
acetato aménico a dianhidrido benzofenona tetracarboxflico.
En la tercera columna se indica el método de preparacién como

se describid anteriormente.

3304 TABLA V
Diacetato de N-Metildietanolaming (%’
% de aditivo Acetato Método de
aligador aménico gintesis
Z 1
3354- 3 1/1 2
3 1/1 2
3 3
40 g 1/1 Z
F40e= 3 1/1 2
3 3
3 1/1 4
: 2 ::
45 o
s 3 A 5
3 2/ 5
3 1,5/1 5
: & :
350 ¢~ 2 Z
5 7
5 3
7 3
3554w 18 g
10 3
10 Vi
°
(Lpenota OF;-N~(CE,1~CE,~0-G~CE, ),

360.- continfa.. .
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TABLA ¥V Qcont.)
N-Metildietanolamina

% de aditivo Acetato
alisador aménico
L v
3’ 1/1
3 /1
3 1/1

g
5 /1
5
10
15

NeAcetoxi=isopropilmorfolinag

% de aditivo Acetato
aligsdor amdnice
3 1/1
5 /1 ‘
N-Hidroxi-isopropilmorfolina
% de aditivo Acetato
alisador ambénico
3 /1
5 ,
’ Trictan¢oming'
% de aditivo Acetato
aligador embnico
243
743 7 i
N, N-Fenilmetiletanolamina
% de aditivo Acetato
alisador ambénico
3 , /1
N-Butildietanolaming
% de aditivo Acetato
—2lisedor embnico
2,5
3 /1
5

NetwButildietanolamina

¥étodo de
gintegis

2
1
2
2
2
1
1
2
3
1
1

Método de
sintesis

5
2

Mé8todo de
gintesis

]
1

Método de
gintesis

3
6

Método de
glintesis

-5

Método de
gsintegis

1

2
1

Continﬁa. XX,
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TABLIA V (cont
% de aditivo Acetato Método de
alisadoxr aménico gintesls
5 1
Diacetatio de N-Fenildietanolemina
% de aditive Acetato Método. de
alisador andnico sintesis
3 1/1 5
5 /1 2
N-Fenildietanolamina '
% de aditivo Acetato M&todo de
glisador aménico sintesis
5 /1 2
N,N-Feniletiletanolamina
% de aditivo Acetato Método de
alisador gménico gintesis
3 1/1 5

En lo que sigue se ilustra un ejemplo tipico de los
snteriores.

Refiriéndonos al ejemplo con asterisco de la Tabla V,
se observard que el polfmero se prepar§ de acuerdo con el
método 2 descrito antes y que el porcentaje de aditivo alie
sador es del 3% referido al peso del disolvente. Debido a
que, como se muestra en la Tabla V, la relaciln de acetabo
amfnico a BPDA es 1/1, se puede decir que la Tabla II cubre
aditivos alisadores en cantidades al 3% en peso, referidas
al peso del disolvente y del acetato emfnico y frente a la
relacifn molar 1/1 de acetato amdnico a BPDA se lee que el
esmalte particular estd compuesto de 12,25 partes en peso
de BPDA; 7,78 partes de MDA; 7,480 partes de cresol; 2,26
partes de aditivo alisador y 2,91 partes de acetato amdnico.

Cuando con este espelte particular se recubrié un alambre
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de cobre de 1 mm. de dilmetro en una torre vertical para

alembres de 1,50 m. de alto, calentada eléctricemente, con
velocidades del alambre de 1,80 y 2,40 m/min. y en una to-
rre vertical para alambres de 3,60 m. calentada elbctrica-
mente a veloclidades de 7;50 n/mine y finslmente en u:ié. to=
rre verticel para alambres calentada' Por gas a veibéidades
de 7,50-10,50 m/min., el alambre esmaltado resultente era
en todos los casos liso, flexible y tenaz con temperatura
de corte superior a los 5002C, con espesores que variaban
desde 0,060-0,087 mm. Iias propiedades fisicas, qufuicas y
eléctricas fueron buenas.

El ejemplo sigulente muestra la preparacidn de un es-
malte para alambre de acuerdo con el presente invento.

A una solucidn de 7,95 partes de metilen dianilina (MDA);
2,95 partes de acetato ambnico y 38,30 partes de cresol a
602C, se le afiadi§ una solucién de 12,50 partes de dianhi-
drido de benzofenona (BPDA) y. 38,30 partes de cresol, con
agitacidn bajo atmbsfera de nitr6geno.. Se afiadi$ con agita=
cibn 3% de discetato de N-mebtil dietanolamina referido al
peso de disolvente. Cuando se recubrid con una muestra del
esmalte un alsmbre de cobre de 1 mm. de difmetro hasta un
espesor totel de 0,057 mm. a una velocidad del slambre de
2,40 m/min. en una torre vertical de 1,50 m., que tiene una
temperatura en el fondo de 15020, y una temperatura en su
parte superior de 4002C. tenie una superficie lisa, perfece
ta, una flexibilidad de 25% + 2X y otras caracterfsticas de=
seables, incluyendo buen alargamiento brusco, resistencia al
corte del aislamiento y otras propiedades protectoras y de
aislamiento eléctrico.

Se comprenderd, naturalmente, que pueden utilizarse mez-
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465, clas de dianhidrido, asi como mezclas de disminas, o de am-
bos, en la preparacién de las presentes composiciones de po-
liimida. Por ejemplo, puede usarse dianhidrido piromelftico
(PNDA) junto con dianhidrido benzofenona tetracarboxflico
(BPDA) &l preparar composiciones fitiles. Por ejemplo, se afa~

490,~ 418 una solucidn de 6,77 partes de dianhidrido benzorencna
tetracarbox{lico (BPDA) y 4,58 partes de dianhidrido pirome—
1ftico (PMDA) con 4,3 partes de discetato de N-metil dietanol
smina como aditivo elisador y 37,90 partes de crescl a una
soluciln de 37,90 partes de cresol y 8,6 partes ds metilen

475.,- dianilina y se hicieron reaccionar, siendo el porceniaje de
aditivo alisador referido al disolvente de 5,5%. Cuando un
glambre de cobre de 1 mm, de difmetro fué recubierbto con el
esmalte resultante hasta un espesor totel de 0,050 mm. y se
curd en una torre para alambres de 1,50 m. como anteriormen-

480,~ te, el recubrimiento as{ preparado era satisfactorio desde
el punto de vista de su lisura. La temperatura de corte del
recubrimiento ers de 54020, y el aslargemiento brusco y otras
caracterfsticas f{sicas usuales eren satisfactorias.

Este ejemplo ilustra la aplicacibén del presente invento

485,~ a materiales de poliamide del tipo de smida~ficido. A 1,200
grs. de cresol y 70 grs. de acetato amdrico se les afiadieron
lentamente durante un perfodo de 10 min. a temperatura ambien-
te 300 grs. de un &cido polifmico conocido como Amoco AI-10
derivado de la reaccibn del cloruro monofcido del anhidrido

490,- trimelitico y metilendianilina. La agitacidn se continud du-
rante aproximadsmente 6 horas y se deJ6 reposar al contenido
durente aproximadamente un dias a temperaturs ambiente, Iuego
se afladieron con agitacidn 5 grs. de diacetato de Nemetil
dietanol amina o aproximademente 3% referido al peso de di-
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solvente, a una parte de 200 grs. de la solucidn hecha reac-
cionar. Cuando con la solucidén se recubrid sobre slambre de
cobre y se curd como anteriormente, la superficie resultante
del alambre era 8spera en tanto gque con el aditivo. alisador
gse obtuve una superficie continua ¥ lisa que tienei ia;ioPieda-
des elfctricas aislantes beneficiosas. No hubo pérdidas de
las propiedades fisicas al afiadir el aditivo alisador y la
flexibilidad del alambre esmaltado con aditivo fué de 25% +
X, '

Este ejemplo ilustra la aplicacién del presense invento
usendo como anhidrido etilen-bis-(anhidrotrimelitato)s. 4 761
gra. de fenol y l.410 grs. de cresol se les efadieron 41,03
grs. del anhidrido antes mencionado, 128,88 grs. de dienhi-
drido de benzofenona (BPDA) y 122,76 grs. de metilendianilina
(MDA) egitfndose el contenido bajo una atmbsfera de nitrégeno
y calenténdolo a 902C, durante un perfodo de 1/2 hora hasta
que se obtuvo una solucidén de color &mbar. Se afiadieron con
agitacidn a una parte enfriada de 200 grs. de la solucifn an-
terior 5 grs. de diacetato de N-metildietanolamina o aproxima-
demente 3% referido al peso del disolvente, uséndose la solu-
cidn asi tratada para recubrir un alembre de cobre como antes
ge ha dicho para dar una superffi.cie continua lisa que tiene
buenas propledades el8ctricas aislantes, una temperatura de
corte del alslamiento de unos 3402C, y una flexibilidad de
25% + 2X, as{ como un alargamiento brusco satisfactorio. Por
el contrario, cuando una muestra de la solucibn no tratada
con un aditivo alisador, se usé para recubrir un alambre como
antes se dijo, se obtuvo una superficie esmaltada, &spera, no
fitil para propiedades de aislamiento eléctrico.

Este ejemplo ilustra la préctica del presente invento en
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do. Se prepard un &cido polidmico, més especificamente una

poliemide emida &cido, haciendo reaccionar entre si 0,73 mo-
les de metilendianilina (MDA) y 0,364 moles de &cidq axelai-
¢o en 200 grs. de cresol, agiténdose y calentfndose la mezcls
a reflujo de 2058C a 2202C. bajo nitrégeno durante aproxime~
demente 4 horas, p'aaando'el agua formada a un separador prew
visto para.' este fin. Ia mezcla de reaccidn se diluyd luego
con cresol y se enfrid a 9020, A la solucidn de poliemida=
diamina as{ preparade se le afiadi una solucidn que contenia
116 grs. de dianhidrido de benzofenona (BPDA) en 920 gra. de
cresol, agiténdose la mezcla de reaccién durante 5 min. a
902C, y enfrifndosela luego a 502C. La solucién de poliamida
smida &cido resultante conteniendo 17,8% de sblidos era un
materiel transparente y viscoso.

Cuando se recubrid con la anterior solucidén de poliami-
da amida #cido un alambre de cobre como anteriormente, se ob-
tuvo una superficie Aspera. Sin embargo, cusndo se afiadil a
la solucibn de poliamida amida &cido asf{ preparada diacetato
de N-metildietanolamins en la cantidad de 5 grs. por 200 grs.
de solucibén o aproximademente 3% del peso del disolvente y
se usé para recubrir como antes alambre de cobre, la superfi-
cie esmaltada resultente era lisa y aceptable como aislamienw
to eléctrico. La flexibilidad era de 25 + 1X y la temperatura
de corte de unos 3802C,

Se comprenderd que el presente invento es especifico pa-
ra los presentes aditivos de amina terciaria particulares que
tienen grupos hidroxilo o acetato 0 ambos a la vez. Por ejem=
plo, cuando se usd piridina en lugar de los presentes aditi-
vos, la vida en almacén del material resultante era muy po-
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bre en comparacidén con la vida en almacén a los 50 dfas o

més de los presentes materisles. Asimismo, cuando se utili-
zaron otras aminas terciariaé que no entran dentro de la pre-
sente descripciln, se obtuvieron recubrimientos insatisfac-
torios. Entre los materiales as{ probados y que se encontra=
ron defectuoso estaban: N,N-dimetilanilinaj; N,N-diﬁétil ben-
cilamina; trietilamina; trietilendiamins; N-etilmorfolinaj
N-metilmorfolina; N ,N,N,N—tetrametil—l,}butanodiamiﬁa; hexg~
netilentetra~amina; dimetil emino-metil fenol; tridimetil
eninometil~fenol; N-ciclohexilpiperidina; y N,N—dimetilciclb—
hexilamino.

En la siguiente Tabla VI se indican varics do los ante-
riores materiales de adieidn insaturados Jjunto con sus por-
centajes en peso referidos al peso de disolvente y la razén

del fallo de estos materiales.
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Aming tevciaria  peso
Piridina 1-8
N,N~dimetil anilina .6
N,N-dimetilbencilamina 7
Trietilaming
Trietilendiamina
Neetilmorfolina
Nemetilmorfolins 35
butenodiamina
Hexametilentetra~amina 2

Dimetilamino metilfenol 5

Tridimetil amino metilfe~
nol

N-ciclohexilpliperidina 3
N N-dimetilciclohexila~
a 3

waa339947 05

Razén del fallo

Superficie fspera y vida en
almacén extremadamente pobre.

Superficie &spers y vida en
almacén extremadamente pobre.

Muchas ampollas.,
Precipitecién de polimero
sobre el sglambre durante el
proceso de esmaltaco.
Muchas ampollas.

Muchas ampollas.

Muchas ampollas.
Superficie &spera y muchas
empollas.

Superficie &spera.

Muchas ampollas.

Aspera y con muchas ampollas.

Muchas ampollas.

Muchas ampollas.

Se han previsto pues, por el presente invento, materias

les de recubrimiento capaces de proporcionar superficles li-

sas sobre conductores eléctricos y otras estructuras, cuyas

superficies se caracterizan también por otres propiedades de-

gseables.

NOTA-

Los puntos de invencién propia y nueva que se presentan

para que sean objeto de esta Patente de Invencidn en Espaila,

por veinte aiios, son los sigulentes:
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124~ Mejoras introducid.as en °{a atZicacién de compo-
siciones de recubrimiento, caracterizades porque las mismas
comprenden (a) un #cido polifmico, (b) fenol, cresol o mez=
clas de los mismos y (¢) un aditivo que es un material que
tiene la férmula II o la III de la memoria, o N-me.,t_‘:l.iié.ie'ba-
nolemina, trietenolamina, N,N-fenilmetilebanoleminal, Netmbus
tildietanolamina, N-butildietanolemina, Nefenildietanolamina,
N,N~feniletiletanolamina o mezclas de las mismas,;a ;nezclas
de cualquiera de los materiales antes ennumerados y materia-
les de las férmulas II y III de la memoria.

22,~ Mejoras segln el punto 12, segfin las cusles dicho

fcido polifmico se deriva del dianhidrido de benzofeaona,

dienhidrido piromel{tico, metilendisnilina, m=fenilendiamina
o mezclas de los mismos.

32,=~ Megjoras segln cualquiera de los puntos 12-22, se-
gln las cuales la composiciln contiene como ingrediente adi-
cional una material de la férmula:

@

en la cual R es un radical hidrocarbonado monova.].ente eleglm
do entre los radicales slcohilo, arilo, alcarilo y aralcohi-
lo. '
42,« TUn procedimiento para hacer recubrimientos curados,
lisos, de poliimida en una estructura, que comprende, afadir
a la poliamida fcido precursora en cresol, fenol o mezclas
de los mismos un aditivo que es un material de la férmula II
o la III o N-metildietanolemina, trietanolamina, N,N~-butil
dietenolamina, N~fenildietanolemina, N,N~feniletiletanolemi-
na o mezclas de las mismas, o0 mezclas de cualquiera de los
materisles sntes ennumerados y materiales de las férmulas

II y 11T de la memoris.
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52,~ "MEJORAS INTRODUCIDAS EN LA FABRICACION DE COMPOSI-
CIONES DE RECUBRIMIENTO®, todo tal y conforme se describe en
la presente memoria, la cual consta de 635 lineas.
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