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MEMORIA DESCRIPTIVA

correspondiente a la solicitud de concesién de una

PATENTE D& _INVENCION

SOLICITANTE: .. GENFRAL. ELECTRIC. COMPANY oo
RESIDENCIA: ... 1 _River.Road,..Schenectady, New York

12305....FR.... .

ENUNCIADO: __"UN PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENGION

DE.UNA. COMPOSIGION. PARA REVESTIMIEN-

os" .'

Prioridad: Patente estadounidensenc, 585,292 del, 10-10-66.
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Este invento se refiere s composiclones resinosas poa~

ra revestimientos. ¥és particularmente se refiere a esmal~
tos para cebles y otras composiciones de revestimiento gue
56 carac%erizan por un contenido en gdlidos relativamente
nis alto que el normgl, unido a buenas propiedades de este—
bilided y recubrimiento.

Son conocidas lag composiclones reginogas para reves-
timiento en forma de barnices y esmalbes preparadas dlsol-
viendo componsuntes resinosos sélidos en disolventes compa~
tibless Cuando se recubren estructuras con estas couposi-
ciones, es conveniente que posean un contenido en sélidos
tan alto como sea compatible con las propiedades de estable
lidad del revestimiento y con otros factores, de forma que
en cada pasada del alambre u otra estructura a través de la
composicibén pars revestiniento o esmalte,se deposite la can
tidad mixima de material de revestimiento.

Entre los materiales que han sido gmpliamente utili-
zados para el aislamiento de estructuras eléctricas, como ca
bles, as{ como pare aplicaciones generales de revestimiento se
encuentran los poliésteres derivados de un glicol, un alco-
hol polihidrico que contenga por lo menos tres grupos hidro-
xilo y un f£talato de alguilo o 4cido tereftdlico. Estos po-
liésteres estan descritos con detalle en la vatente nidmero
2.936.296 del mismo concesionario de este invento, incluyén
dose aqul dicha patente a titulo de referencia.

En resumen, las resinas de poliéster dtiles en el ﬁpg
sente invento comprenden: (a) de 25 a 56 equivalentes ﬁor
ciento aproximadamente, de prefeérencia de 36 a 50 equivalen
tes por ciento, de dcido isoftdlico o tereftdlico o de un
éster dialquilico inferior de tales materiales y mezclas de
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los mismosj (b) de 15 a 46 equivalentes por ciento aproxi-
madenente, de preferencia de unos 25 o 40 equivalentes por
ciento, de etilenglicol; y (c) de unos 13 a 44 equivalenies
por ciento, preferiblemente de 20 a 32 equivaleates por
ciento, de un alcohol polihldrico alifdtico saturado que con
tenga por lo menos tres grupos hidroxilo. Son ejemplos tipi
cog de ésteres de los 4cidos isoftdlico y tereftdlico que
pueden ser empleados, los ésteres dialquilicos que contienen
de 1 a 8 &tomos de carbono, preferiblemente de 1 a 4, comr‘
prendidos los ésteres dimetilico, diet{lico, dipropilico,
dibutilico, etce. Ios alcoholes polihidricos tipicos son gli

cerina, 1,71,1~trinetiloletano, sorbitol, manitol, diglice-

tri-(2-hidroxietilo), etces El ebilenglicol puede ser sug—
titﬁido,totalmente 0 en parte por otros dioles incluldos el
bubanodiol, neopentildiol, pentanodicl y similares, pero
sin estar limitados a éstose El poliéster también puede ser
modificado, por ejemplo con isoclanatos y similares.

El $érmino "“equivalentes por ciento" es utiligado
agui en su sentido habitual, siendo el nimero de equivalen
tes de la sustancia reaccionante dividido por el nimero to-
tal de equivalentes de.todas las sustancias reaccionantes y
multiplicado por 100. Asl pues, el nimero de equivalentes
es el nmero de moles de sustancia reaccionante multiplica-
do por el nimero de grupos funcionales, como carboxilo, ég~
ter, hidroxilo, isocianato, etc. Por lo tanto, los equive-
lentes de tereftelasto Ge dimetilo son el nimero de moles de
este material multiplicado por 2§ para la glicerina, el ni-
mero de moles multiplicado por 33 y para el Qtilenglicol,

el nizero de moles nultiplicado por 2. Un polidster tipico
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que puede ser utilizado en.la prdctica de este invento jun-

to con los descritos en la patente cltada es el preparado a
partir de 46 equivalentes por ciento (3 moles) de tereliala
to de dimetilo, 31 equivalentes por ciento (2 moles) de et
lenglicol ¥ 23 equivalentes por ciento (1 mol) de glicering
al 95 %

Para preparar el polidster es prdctica habitual in%ré
ducir log materiales, mezclados con xileno w otro digolvente
andlogo para impedir la sublimacidn de los ésteres dialqui-
licos inferiores de los écidbs, en un matraz de tres bocas
provisto de termémetro, agltador y una columna Vigreux con‘
un separador Dean-Siark y un embudo sobre la columna. Tam-
bién se dlspone una manta de nitrdgeno para el sistema. Es-
‘te se calienta durante unos 30 minutos, durante cuyo tiempo
1a ‘temperatura del calderin ssciende a unos 130°C y el agua
v 8l xileno se separan por destilacidén ezeotrdpica del sis-
tema. Después se afladen alreéédor de 0,03 % en peso de un
catalizador, tal como acetato de plomo, gue actia como caty
lizador de la alcoholisis, estando basado el peso de este
material en el peso de tereftelalto de dimetilo, ¥y se conti-
nua calentendo durante unas 3% horas hasta una temperatura
final de 240°C sproximadamente. Pare més detalles y métodos
de preparacién de los poliésteres remitimos a la patente en
‘tes citadae. -

En el presente ilnvento son Utiles los materizles de
pigmentacidén habituvales, tenlendo en cuenta que cuando se
requieren buenas propiedades eléctricas deben ser de natu-
ralezs aislante. Entre los pigmentos Utiles se encuentran
los éxidos de hierro v log 6xidos de cromo, cobalto, cadmlo,

selenio, cobre, titanio y mangsneso. Las cargas usuales eu~
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Pleadas en combinacién con los materiales resinosos también
son utiles en le préctica de este invento. En general, cuan
do se requieren buenas propiedades eléciricas, se prefieren
las cargas de naturalezg silicea, como silices, silicatos,
caolin, arcillas, tierras de diatoméceas y carbdén, entre
otrace En algunos casos el pigmento desempefla un doble pa~
pel, como colorante ¥y como cargas

Ias resinas de poliéster como las descrites mds arri-
ba pueden ser curadas o transforuadas en uvn esgtado précticg
mente infusible e insoluble, calentdndolas a temperaturas
elevadas, del orden de unos 200°C hasta incluso 450°C. Paral
acelerar el curado, particularmente a teumperaturas mds ba-
jas, =e han empleado diversos catalizadores del curado que
contienen metales, como octoato de cinc, octoato de cadmio,
un titanato orgdnico y similares, asl como los diversos iso
clanatos, como diisocianatos gromdticos, diisocianatos ali-
féticos y similares.

En general, cuande estos materiales se convierten en
revestinientos 0 esmaltes para cables, se disuelven en un
disolvenie adecuado como Acido cresilico, xilenoles, xile-
no, polialguilbencenos, hidrocarburos del peitrdleo de ele—
vado punto de-ebullicidn, polihidroxibencenos y similares,
pare formar una solucién que contiene asproxiuadamente de 25
a 30 % de sblidog, habiéndose encontrado que, en goneral,
un contenido en sdélidos mds alto da lugar a una escasa es—
tabilidad o duracién en almacenamiento, ademds de un aumen
to indegeable de viscosidad. '

En pocas palabras, de acuerdo con el invento, se pre
paran composiciones resinosas para revestimientos, que con-

tienen una proporcidn de sélidos mayor gque.la habitual,
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afisdiendo sl materisl resinoso un dlgolvente adecuado ¥y

después equilibrando la mezcla de resina~disolvente a su
temperatura de reflujo, durante periodos de tiempo que va-
rian entre unas 2 y 8 horas. Se ha hallado que con esta
equilibracidén se obtienen incspersdamente composiclones R@

ra revestimientos con un glto contenido en s6lidos que son

. particularmente estables o que tienen buena duracién en al

macenaniento y que, al mismo tiempo, e carscierizan por

buenas propiecdades de revestimiento y buenas caracterisii
cas figicas finaeles comparables a las de las conposiciones
con un contenido en gélidos més bajo.

Los disolventes para esmaltes ubilizados en este in-
vento dncluyen los empleados normalmente para este fin,
siendo productos tales como el 4cido cresllico, el xileno
¥ los disolventes de petrdleo de elevado punto de ebulli~
cidén particularmente Utiles, junto con otros materiales co
mo los fenoles. Entre los disolventes hidrocarbonados se
encuentran los llamados materiales Solvesso,.fabricados

por Humble Qil Company en varios tipos. ElL Solvesso 100

. es una mezcla de meta—-, di~ y tri-alquilbencenos (fundamen

talnente metil), con un punto de inflamecién e unos 113°F
(45°¢) y un intervalo de destilacién de unos 318° a 35200

(159 a 1%800). El Solvesso 150 es otro hidrocarburo de pe-
tréleo de elevado punto de ebullicién constituldo por una

mezcla de di-, tri- y.ﬁetra—alquilbencenos (fundamentalmeg
te metil), con un punto de inflsmacién  de 151°F (66°C) y
wn intervalo de destilacién de unos 3649F a 412°F (de 1840
a 211°¢). O%ro material de este tipo es el qie posee un in

tervalo de destilacidén comprendido entre 288° y 346°F (142

y 174°C) aproximadamentes
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A continuacidén se dan algunos ejemplos tipicos del
presente iinvehto, debiendo entenderse que no son limitatim-
vos en modo alzuno y que pueden_introducirse diversas modi
ficaciones y variaciones en los mismos sin apartarse del con-
cepto bdsico del inventos '

Se prepara un poliéster mezclando 46 equivalentes

por clento de tereftalato de dimebtilo, 31 equivaleates por

ciento de etilemglicol y 23 equivalentes vor ciento de glg'

cerina, en la.forma antes déscrita. Este naterial, en can-—
tidad suficiente para proporbionar el 40 % de sélidps,jun~
To con su agenle de curado usual, se disuelve en un disol-
vente constituldo por 65 partes en peso de una mezcla 50-5(
de gecido cresilico y fenol y 35 partes en peso del disol~
vente hidrqcarbonado Solvesso 100. Esta solucidn se equili-
bra después duranté unas 4 horas a su tempe;atura de reflu~
jo o a una temperatura comprendida entre unos 1600 y 17000}

Cuando se_iaplida-este material sobre un alambre de
cobre de 40 mils (1,02 mm) de Gidmetro, se encuentra que
se puede consegﬁixysn cuatro pasadas, un espesor de 3 mils
(0,076 ma), mientras gue con un esmalts del mismo tipo,
con un 25 % en sélidos, que no ha sido equiliorado, son né
cesarias sels pasadas para'conéeguir el misuno espesor. Tan
bién se ha hallado que la lisura del revestialsnto y otras
caracteristicas f£isicas como las descritas en la patente
2,936,296, incluldas la resistencia a la perforacidn, la
abrasién por choque térmi.co, la f£lexibilidad, la re-
sistencia o los disolventes y similares son comparables a
las del material no equilibrado con un contenido en s6li-
dos mds bajo. |

También es conveniente en el presente iavenio prepa-
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parar poliésteres nodificados del tipo citado, afiadiendo
los sgentes modificadores y naciéndolos rsacclonar con lg
resina de polidster durante el proceso de equilibracidne
Por ejemplo, se ha hallado que el poliisocianato puede ailg
dirse a la mezcla disolvente en le catidad deseada para O
municar caracterlsticas mejoradas, tales como la resisien-
cia a la degradacidén térmica del revestimiento superior,
coo los de nylon o tereftaloto de polietileno. Asl, se
prepara une resina de polidster en la forms indicads uti-
lizando 25,2 partes en peso de una nezcla de écidqs igoltd
lico y tereftglico, 6,78 par%es de etilenglicol y unas
6,98 partes de glicerina. A partir de este polidster se
prepara una solucidén con un.40.% de s6lidos, utilizando co
mo disolvente unas 17,1 partes de dcido cresilico, 17,1
partes de fenol y 19,3.partes del disolvente‘hidrocarbbna—
do citado antes con un intervalo de destilacién de unos
288° g 346°f (142 a 174°C). A la mezcla se aﬁade, junto coy
un agente de curado adecuado, alrededor de 1,7 partes de wj
poliisocianato que es un producto de reaccidén de tr;meti~
lol, propeno y diisocianato de tolileno, blogueado con un
fenol, que se conoce por el nombre de Trancoa 3JA ¥y es fa-
bricado por la Trancoa Chemical Corporation. Cuando este
matefial se calienta a refinjo durante 4 horas a su tempe-
refbura de reflujo o a una teaperatura de unos 170°C, se
produce 0Tro material que aplicado sobre alambre de coore
en la forma habitual es equivalente en todos los aspecthos
a un material no equilibrado, overo gl mismo tilempo posee
la ventaja de su mayor rapidez de aplicacidn para un espe-
sor dado de material. o

Por lo banto, mediante el presenite invento se propor

»
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cionan unas composiciones resinosas a vase de polléster,

con un coantenido en sélidos mayor del normal, que debido a-
esta caracteristica se aplican con nmayvor rapidez y econo-
nia a las estructuras que se desea revestire. Ademds, estos
asteriales poscen buenas propiedades fisicas y proporcionan
revestinientos lisos y acepbables conmercialmente.

En restmen la.Patente de Invencidn que se solici-

ta deberd recaer sobre las siguientes:

O St o B et S W i s S
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~ REIVINDICACIONES -

1. Un procedimiento para la obtencidn de una compo-
sicidén para revestimientos a base de poliéster, con un ele-
vado contenido en sdlidos del orden del 40 % en peso, sien-
do esencialmente dicho poliéster el producto de reaccidn de

(a) de 25 a 56 equivalentes por ciento, aproximadamente, de

isoftalico, Acido tereftdlico y ésteres dialguilicos infe--
riores de estos maberiales b mezclas de los mismos, (b) de
15 a2 46 equivalenbtes por ciento, aproximadamente, de etilen
glicol v (c) de 13 a 44 equivalentes por ciento, aproximada
nente, de un aleohol polihidrico saturado con tres grupos -
hidroxilo por lo menos, y un disolvente para dicho poliés~-
ter, esbando caracterizado dicho procedimiento porque la re
sina de base y el sistema disolvente para la misma se equi-
libra a la temperatura de reflujo de la mezcla de resina-di
solvente durante un.periodo}comprendido entre 2 y 8 horas -
aproximadamente.

2. Un procedimiento segin la reivindicacién L, ca—-
racterizado porque el disolvente para dicho esmalte estd -
constituido esencialmente por alrededor del 65 % en peso de
una mezcla 50-50 de Acido cresilico y fenol y alrededor del
35 %'en peso de un hidrocarburo de petrdleo de elevado punix
de ebullicidn.

3. Un procedimiento segin las reivindicaciones 1 6
2, caracterizado porgue dicho poliéster es esencialmente el
producto de reaccidn de 46 equivalentes por ciento de teref]
talato de dimetilo, 31 equivalentes por ciento de etilengli
col y 23 equivelentes por ciento de glicerina.

4, Un procedimiento segin las reivindicaciones 1 a
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%, que se caracteriza ademis porque se hace reaccionar la

composicién citada con los materiales equilibrados del po-~
liisocianato. _

5. Un procedimiento para la obtencidén de una compo
sicidén para revestimientos a base de poliéster segin la -
reivindicacién 1, forméndose esencialmente hicho poliéster
mediante reaccién de 25,2 partes en peso de una mezcla &e
&cidos isoftdlico y tereftdlico, 6,78 partes en peso de -~
etilenglicol y 6,98 partes en peso de glicerina, afiadiéndo
se a dicha composicidén 1,7 partes de un maberial de polii-
socianato, 17,1 partes de &cido cresilico, 17,1 partes de
fenol y 19,3 partes de un hidrocarburo de petréleo de ele~
vado punto de ebullicidn, con un intervalo de destileidn -
de unos 2882 a 3469F (1429 a 1749C), vy equilibrandose dicha
composicién a su temperatura de reflujo durante unas 4 ho-
ras.

6. Se reivindica por Gltimo como objeto sobre el -
que ha de recaer la Patenbte de Invencidn que se solicita :
"UN PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE UNA COMPOSICION PARA
REVESTIMIENTOS".,

Todo conforme queda descrito y reivindicado en la
presente Memoria descriptiva que consta de once paginas me

canografiadas.,
Madrid, 10 de Octubre 1,967

BERNARDO UNGRIA
P«Pe
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