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; Lste invento se refiere a un procedimiento de

% preparar composiciones poliméricas de amida-imida-éster
Z y & mezclas reginosas que conbtlenen dichas compoéiciones,
§ a. métodos para preparsr dichas composiciones, y a los re-~
5', % cubrimientos resinosos sdlidos que proporcionan dichas -
composiciones, particularmente sobre conductores eléctri-
" cos metdlicos tales como alambre de cobre.
Las composiciones de poliéster de tereftalato
-y de isoftalaté han sido aceptadas ampliamente para als-—
10 E lar conductores eléctricos tales como alambre y hoja de

' cobre y de aluminio. Las propiedades de choque frente al

{423
1

' calor y de choque frente a log disolventes de estos polid
%teres, incluyendo los gue emplean isocianurato de tris(2-
ghidroxietilo) en calidad de componente de poliol, hen gi-

15 E’do consideradas como uno de sus principales puntos débiles.
t Algunos fabricentes emplean recubrimientos superiores de
Epoliésteres lineales en esfuerzosg paras mejorar las propie-
3dades de choque frente sl calor y a los disolventes. Aun-
éque algunas de egbas composicioneg de poliéster tienen acep

20 ;tables propiedades térmicas pars la meyor parte de las uti-
' lizaciones, aumenta el némero de las aplicaclones que re-
'quieren una durscidn térmica més digna de confisnza y mas
:larga.

Las composiciones de poliimidas aromdticas,

25 - principaluente las que se deriven de dianhidridos aromati-
cos ¥ de diaminas aromdbticas primerias, se emplean en ca-—
ilidad de recubrimientos cuando se requiere un funcionamien

to continuo digno de confienza a temperaturas dentro del
margen de 200 a 2202C. Bgtas compogiciones se derivan de

30 - precursores de Acidos polidmicos aromaticos que se prepa-

14.1.71 _yan en costosos sigbtemas disolventes y son solubles en ellos.
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La formacién de imidas o imidacién tiene lugar después que
estos precurscres han sido aplicados al conductor, y la
condensacién (separacién de un mol de agua por cada mol de
grupos imida formado) tiene una tendencia a producir re-
cubrimientos vesiculados o con ampollas.

Las composiciones de poliéster-imida han
sido producidas en un esfuerzo de establecer un equilibrio
entre las propiedades de los precedentes poliésteres y las
poliimidas. En general, las composiciones que tienen un
sustancial contenido de imida deben emplear costosos di-
solventes y tienen muchas de las desventajas de las poliimi
das. Las composiciones que son sclubles en sistemas disol-!
ventes baratos deben tener un bajo contenido de imida y
por lo tanto son muy similares en sus propiedades a las
composiciones de poliéster.

Ninguna de las precedentes composiciones
generales, desde luego ninguna de las conocidas en la téc
nica anterior, se aproxima a lo que puede ser clasificado
satisfactoriamente como un recubrimiento universal para
alambre conductor de electroimén, es decir un recubrimien
to que combine las propiedades quimicas, fisicas y térmicas
requeridas para la mayor parte de las utilizaclones con
bajo costo. Un recubrimiento debe tenerbuena flexibilidad,
adherencia al conductor, dureza contra el rascado, resis-
tencia a la abrasidn, resistencia al choque térmico a alta
temperatura, resistencia a disolventes calientes, resisten
cia a refrigerantes, alta rigidez dieléctrica y buena es-
tabilidad térmica y frente a la oxidacién. En el estado
1iquido, la composicién debe recubrir tembién los conduc-

tores homogéneamente y con rapidez y debe ser convertida
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en un recubrimiento solidificadoc con un amplio margen de
velocidades en torres de esmaltado de alambre convenciona-
les.

Correspondientemente, es un objeto de este
invento crear una composicidén de recubrimiento para conduc-
tores eléctricos que posea las propiedades mecénicas, fisi-

cas vy quimicas requeridas, en calidad de unm recubrimiento

taislante sobre los conductores, para la mayor parte de las

Eutilizaciones principales y que pueda ser producido con un
costo relativamente bajo.

Teniendo a la vista este objeto, el invento
consiste en una resina de poli(amida~imida—éster soluble
en &cido cresilico y en cresol, derivéndose dicha resina
de un componente &cido que comprende un anhidrido de un 4ci
do tricarboxilico aromético, un componente aminico que com-
prende una diamina primaria aromftica y un componente de
poliol que comprende un triol, estando comprendida entre
0,11 y 1,5 la proporcién del nimero - medio de grupos amido
por radical de resina al ndmero medic de grupos imido por
radicalrdé resina.

El invento resultarid evidente con mayor
facilidad a partir de la siguiente descripcidén ilustrati-
va y de los dibujos, en los cuales:

La figura 1 es una vista isométrica frag-
mentaria de un conductor provisto con un recubrimiento de
esmalte aislante de este invento;

La figura 2 es una vista en seccidn trans-
versal de un conductor aislado con un material fibroso y
con un esmalte de este invento; y

La figura 3 es una vista en seccidn transver
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diamina la imidacibénposible tiene lugar en primer lugar en]

sal de un conductor provisto con un conductor aislado de
este invento que tiene un recubrimiento inferior o de im-
primacién y un recubrimiento superior, en que uno de los

recubrimientos es una composicibn de este invento.

El anhidrido de 4cido tricarboxilico compre

1=

de un grupo anhidrido y un grupo carbox{lo unido a cada ra
dical aromético. El grupo anhidrido es monofuncional para

la formacidén de imida. Se supone que en la reaccién con la

tre los grupos anhidrido y los grupos amino, y a continua-
cibén los grupos carboxile reaccionan con los grupos amino
remanentes para proporcionar enlaces de amida o con los
grupos hidroxilo para proporcionar enlaces de éster. Es
esencial, de acuerdo con este invento, que estén presentes
un cierto nlmero de grupos amino con el fin de proporcionar

una resina soluble en disolventes de bajo costo, tales co-

Ur

mo &cido cresilico o cresdes. Si no estén presentes grupo
amido, la resina, para permanecer soluble en dichos disol-
ventes de bajo costo, debe ineluir un gran exceso de grupos
éster con relacién a los grupos imido. Las resinas que
comprenden pocos grupos imido tendran una baja resistencia
a los disolventes y una baja resistencia térmica. La pro-
porcién del nimero medio de grupos amido por radical de re+
gsina al nilmero medio de grupos imido por radical de resina
deberd ser al menos de 0,11 para proporcionar una resina
que tenga una solubilidad en disolventes de bajo costo me-
jor que la marginal o minima. Cuando se hacen reaccionar
dos moles de anhidrido de &cido tricarboxilico con un

mol de diamina, no hay sustancialmente grupos amido for-
mados y, correspondientemente, la proporcién es 0. Para
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proporcionar una proporcion de al menos 0,11, la proporcid
molar de anhidrido de &cido tricarboxilico a diamina pri-
maria aromitica deberi ser menor de 1,8:l. Cuando la pro-
porcién de grupos amido a imido aumenta por encima de 1,5
el ntmero de enlaces imido en el polimero se hace dema-
siado pequefio y la resistencia a los disolventes y la re-~
sistencia térmica son demasiado bajas para un producto in-
dustrialmente aceptable. Esta proporcidén se obtiene cuan-
do la proporcién molar de &cido tricarboxilico a diamina
primaria es inferior a 0,8:1.

Composiciones de recubrimiento apropiadas,
de acuerdo con este invento, se derivan de {A) LO a 55
equivalentes por 100 de un componente &dcido que comprende:
(1) al menos 10 equivalentes por 100 de un’ anhidrido de
un 4cido tricarbox{lico aromitico, preferiblemente anhi-
drido trimelitico, (2) hasta 31 equivalentes por 100 de
al menos un compuesto 4cido seleccionado del grupo que
consiste en &cido isoftélico y ésteres dialcohilicos de
los &cidos isofté&lico y tereftalico, (3) hasta 10 equi-
valentes por 100 de al menos un compuesto &dcido seleccio-
nado del grupo que consiste en &cidos dicarboxilicos ali-
féticos que contienen de 4 a 10 &tomos de carbono y sus
ésteres y anhidridos, (k) hasta 8 equivalentes por 100
de un titanato de tetraalcohilo en que los grupos alco-
hilo contienen 1 a L Atomos de carbono, y (5) hasta 10
equivalentes por 100 de un poliisocianato, particularmen-
te los nuevos compuestos de poliisocianato (éster-ureta-
no-isocianato) descritos a continuacién y el trimero blo-

queado terminalmente de diisocianato de tolileno, y (B)

L5 a 60 equivalentes por 100 de un componente amino-poliol
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que comprende (1) al menos 8 equivalentes por 100 de un
compuesto diaminico primario aromético, (2) hasta 5 equi-
valentes por 100 de un compuesto aminico seleccionado del
grupo que consiste en diaminas primarias aliféticas, mela-
5 mina y piperazina, (3) al menos 15 equivalentes por 100 de
un poliol que tiene al menos 3 grupos hidroxilo, preferi-
blemente un isocianurato de tris (hidroxialcohilo), y (L)
hasta 25 equivalentes por 100 de un diol alifético.

El término "equivalente por 100", tal como

10 se emplea aqui es calculado de acuerdo con la éiguiente fég
mulai |
Porcentaje equivalente del ingrediente =

Nimero de moles del ingrediente x funcionalidad del ingrediente

> {nimero de moles del ingrediente x funcionalidad del in-

15 grediente) !

Todos los ingredientes que tienen grupos
reactivos est&n considerados en la suma ( ) que sirve
como divisor en la férmula, hayan sido hechos reaccionar
20 ya en la composicién de recubrimiento soluble o esté dis-
ponible para reaccién cuando se cure sobre el conductor
eléctrico. Los grupos funcionales son los grupos anhidri-
do, carboxilo, hidroxilo, amino, titanato, éster e isocia-
nato. Los compuestos Acidos dicarboxf{licos, alcoholes di-
25 valentes y diaminas son bifuncionales. La funcionalidad de
otros polioles, por ejemplo isocianurato de tris-{2-hidro-
xietilo), tendré una funcionalidad igual al nimero de gru-
pos hidroxilo presentes. El anhidrido de &cido tricarboxi-
lico deberé ser considerado como trifuncional en la reac-

30 cién con los polioles pero bifuncional en la reaccidn de
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formacidén de imida con la amina.

El titanatode tetraisopropilo, empleado com
catalizador reactivo en muchos de los ejemplos, es consi-
derado como tetrafuncional. Cuando se emplean otros cata-
lizadores no reactivos, éstos no son considerados en los
chlculos de equivalentes. En el célculo de equivalentes,
el trimero bloqueado terminalmente de diisocianato de to-
lileno es considerado como trifuncional con un peso molecu
lar de 1050. El nuevo éster-uretano-isocianato (descrito
a continuacién) se afiade a la funcionalidad total del te-
reftalato de dimetilo, del THEIC y del diisocianato de to-
lileno ya que todos estos grupos reactivos o reacciona-
dos estén contenidos en el polimero previo que es mezcla-
do con este nuevo isocianato.

Esenciales para la formacién de éster en
estas composiciones son al menos 15 equivalentes por 100
de un poliol que tiene 3 o més grupos hidroxilo, tal como
isocianurato de tris(hidroxialcohilo). El ejemplo més
apropiado y preferido es el isocianurato de tris(2-hidro-
xietilo). El isocianurato de tris(2-hidroxietilo), de-
nominado a continuacién THEIC por razones de convenien-
cia, estd disponible en el comercio con facilidad. Se de-
berd sobreentender también que se pueden emplear los ané-
logos tautémeros de los compuestos de isocianurato, por
ejemplo cianurato de tris(2-hidroxietilo). Estos dltimos
triésteres de cianurato pueden estar en la forma enol
(cianurato) a la temperatura ambiente, pero cambian a la
forma ceto (isocianurato) a las temperaturas de esterifi-
cacidn. Otros polioles que tienen 3 o méAs grupos hidroxi-

lo,tales como glicerina, trimetiloletamo, trimetilolpropa-
no, pentaeritrita y sus mezclas, pueden sustituir al THEIC
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preferido en su totalidad, pero preferiblemente solo en
parte. Se deberd sobreentender que puede tener lugar una
significativa variacidn de las propiedades térmicas cuando
se reduce la cantidad de THEIC y, tal como resultari evi-
dente a partir de los ejemplos siguientes, que se prefiere
utilizar THEIC solo como el poliol que tiene 3 o més grﬁ-
pos hidroxilo.

Parte del precedente triol puede ser reem-
plazada ventajosamente por un diol aliféatico o glicol
tal como etilenglicol, 1,4-butanodiol, l,5-pentancdiol,
hexametilenglicol, l,h-ciclohexanodihetanol, neopentil-
glicol y sus mezclas. OSe considera que una cantidad tan
pequefia como 1 equivalente por 100 es una cantidad eficaz
para proporcionar alguna mejora de flexibilidad. Se pue-
den emplear hasta 25 equivalentes por 100 sin sacrificio
indebido de propiedades térmicas.

También es esencial para la formacidn de
las composiciones de este invento al menos un compuesto
seleccionado del grupo que consiste en acido isoftélico
y los ésteres de dialcohilo inferior del 4cido isoftéli-
co y del 4cido tereftdlico y un anhidrido de un &cido tri-
carbox{lico aromético, preferiblemente anhidrido trimelfiti
co. Tal como resultard evidente a partir de los ejemplos,
la estequiometria global de los reaccionantes es la misma,
sean las composiciones de recubrimiento homopolimeros, co-
polimeros o copolimeros en bloque, o mezclas de estos.
Composiciones de recubrimiento apropiadas de cualquiera de

los diversos tipos pueden ser producldas siempre que se man
tenga la estequiometria de todos los reaccionantes en la f
macidén de amida~-imida-éster. As{, se emplean de 4O a 55

-9 -
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| equivalentes por 100 de 4cido y de 45 a 60 equivalentes
por 100 de poliol en la formacidén de éster, en que solo
los dos ingredientes formadores de éster son hechos reac-

cionar previamente para formar un poliéster de alto peso

molecular, que a conbinuacién es hecho reaccionar con el
THA y con la diamina. Todos los ingredientes son conside-
rados para calcular los porcentajes equivalentes sin tener
en cuenta cuando son afiadidos. Grupos funcionales no reacr

cionados del poliéster reaccionar&n posteriormente con los

grupos funcionales de los ingredientes formadores de amida
i imida. Los grupos carboxilo en exceso del poliéster reac-
cionarén con grupos amino para formar un enlace amida,
mientras que un exceso de grupos hidroxilo en el poliés-
ter reaccionar& con los grupos carboxilo del anhidrido
para formar enlaces &ster adicionales. Se prefiere un po-
liéster con grupos hidroxilo en exceso. Esta reaccidén en-
tre los grupos en exceso del poliéster (o sus ingredien-
tes) y los componentes o ingredientes de poliamida~-imida,
me jora la solubilidad del polimero que contiene imida y
forma copolimeros (en bloque, en bloque modificados, etc.|)
antes o después de que las composiciones de recubrimiento
i sean aplicadas al conductor, o a la vez antes y después
de la aplicacidn.

Al menos 10 equivalentes por 100 del mono-
anhidrido de un &cido tricarboxilico aromdtico, por ejem-
plo anhidrido trimelitico, son esenciales en la porcidn
de amina-imida de la formacién de polimero para una satis-
factoria formacién minima de amida-imida. Pequefias canti-
dades de un dianhidrido aromético tetracarboxilico pue-
den ser inclufdas para formar'grupos imido, pero las can-
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tidades deben ser limitadas para impedir la formacién de
imidas insolubles, a partir de estos derivados tetracar-
boxilicos. La solubilidad en los sistemas disolventes des-
critos a continuacidén es imperativa si se han de mantener
las ventajas del bajo costo. Aproximadamente 5 equivalen-
tes por 100 del dianhidrido aromitico tetracarboxilico
constituyen un limite méximo. Ejemplos de dichos dianhi-
dridos son dianhidrido promelitico, dianhidrido benzofe-

non-tetracarboxilico, etc.

Se deben incluir al menos 8 equivalentes
por 100 de un compuesto diaminico primario aromético. Los
compuestos diaminicos arométicos pueden contener uno o
mls anillos aromdticos. Cuando estén presentes dos anillos
los anillos pueden estar unidos mediante puentes de diver-
gos radicales divalentes, tales como radicales oxi, car-
boxi , sulfo, sulfonilo, amido, o alcohileno. Desde lue-
g0, los anillos pueden estar unidos entre si sin grupos
de puente o pueden ser anillos condensados. La exigencia
esencial es la presencia de al menos dos grupos amino pri-
marios reactivos. Se prefieren la metilendianilina y la
meta-fenilendiamina, pero se pueden emplear otras aminas
tales como L,4'-diaminodifeniléter, 3,4'-diaminobenzani-
lida y muchas otras. Se pueden emplear melamina, pipera-
zina y aminas alifé&ticas en pequeflas cantidades, que osci~-
lan entre 0,5 y 5 equivalentes por 100.

Se pueden incluir desde 0,5 a 10 equivalen-
tes por 100 de un componente de 4cido dicarboxflico ali-
féatico, para proporcionar mejoras de flexibilidad y de
otras propiedades. Son apropiados 4cidos dicarboxilicos,

y sus ésteres o anhidridos, que contienen de 4 a 10 Atomos
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. para mejorar la adherencia del recubrimiento curado al con

de carbono. Son ejemplos 4cido sebéacico, Acido adipico,
&dcido azelaico y anhidrido maleico.

los ésteres de titanato, por ejemplo ti-
tanatos de tetraalcohilo y titanato de tetracresilo, pue-
den ser incluidos en la mezcla de reactivos de poliéster

tanto para catalizar la reaccién de esterificacidn como

ductor metélico. Se pueden incluir de 0,5 a 8 equivalentes
por lQO del éster de titanato. Los grupos alcohilo del ti-
tanato de tetraalcohilo contienen 1 a L atomos de carbono.
Sin embargo se pueden emplear en lugar de ellos, cataliza-

dores de esterificacidn no reactivos. Tales catalizadores

son conocidos en la técnica. Son generalmente octoatos,
linoleatos, naftenatos, etc. de metales tales como zine,
cobalto, plomo, etc. El éster de titanato puede estar mez-
clado, desde luego, con composiciones preparadas con ca-
talizadores no reactivos.

Tal como resultaré evidente a partir de
los ejemplos especificos, la mejor combinacién de propie-
dades es proporcionada cuando los ingredientes formadores
de éster son hechos avanzar en primer lugar hasta una etaQ
pa formadora de hilos, y los ingredientes de amida-imida
son afiadidos después de esto para formar un polimero que
contiene los enlaces imida y amida. Una cantidad adicional
de poliéster puede ser mezclada en frio con el amida-imida-
éster polimérico, o se pueden afiadir ingredientes de po-
liéster adicionales para reaccién adicional con el amida-
imida-éster polimérico. Poliéster-amidas y/o amida-imi-
da-ésteres poliméricos pueden ser también una parte de
la mezcla. Las mezclas en frio del amida-imida-é&ster po-
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limérico y de los poliésteres de tereftalato forman copo-
1{meros en bloque que proporcionan la mejor duracién térmi-
ca. Ademds de las propiedades de duracién térmica, los copg
limeros en bloque de las mezclas en frio proporcionan una
combinacidén de propiedades que no se puede lograr mezclan-
do todos los ingredientes entre si en un Gnico recipiente
de reaccidn, particularmente las propiedades de choque
frente al calor, de cortocircuito por contacto, de flexi-
bilidad , y el margen de secado en estufa, aunque estas
Gltimas composiciones tienen mejores propiedades que los
poliésteres de la técnica anterior. 7

Las proporciones rebtivas de los componented
de las mezclas poliméricas en frio pueden ser descritas
también convenientemente en términos del peso total de sb-
lidos. Una solucidén de una composicidén polimérica de amida-
imida—éstér puede ser mezclada en frio con 20 a 60% en pe-
so, sobre una base de sblidos totales, de un poliéster
de tereftalato, particularmente un poliéster de terefta-
lato-THEIC-etilenglicol. Una pequefia proporcidén (10 &4 20%
en peso sobre una base de sélidos totales) de un poliisocia-
nato bloqueado terminalmente, por ejemplo el trimero de di
isocianato de tolileno bloqueado con fenol, puede ser in-
cluida; se pueden afiadir a la mezcla de 3 a 6% en peso de
un éster de titanato, basado en los sbélidos totales.

El componente de amida-imida-éster polimé-
rico, o el de poliéster, o el de poliéster-amida de la
mezcla, puede contener un modificador flexibilizante. El
componente de poliéster preferido antes descrito incluye
etilénglicol en calidad de modificador pero otros dioles
tales como neopentilglicol, 1,4-butanodiol, hexametilen--

- 13 -




23169

10

15

20

25

trietanolamina).

. J'NMF.’N)’-’L

glicol, 1,5-pentanodiol y 1l,k~ciclohexanodimetanol, son
también ejemplos. Se pueden incluir también &cidos dicarbg
xilicos alifdticos tales como 4cido sebacico, azelaico,
etc.

Las composiciones de recubrimiento pueden ser
mezcladas también con desde aproximadamente 1 a 10%, sobre
una base en peso de sélidos totales, de una resina fené-
lica. Una resina fendélica apropiada puede derivarse de 50
a 65 equivalentes por 100 de un fenol {tal como fenol,
meta,para-cresol, &cido cresilico, o sus mezclas), y. de
35 a 50 equivalentes por 100 de un aldehido (ta; como for-

maldehido), catalizado por una amina terciaria (tal como

Las composiciones de este invento son solubled
en disolventes tales como cresol, &cido cresilico y fenol. -
Las composiciones pueden ser diluidas adicionalmente hastg
una viscosidad de recubrimiento apropiada con &cildo cre-
s{lico y/o con un diluyente hidrocarbonado aromatico que
tenga un margen de ebullicién preferido de aproximadamente
135 a 3002C. El diluyente hidrocarbonado aromédtico puede
constituir de 30 a 50% en peso del sistema disolvente to-
tal. Las composiciones pueden ser recubiertas por inmer-
sién, recubiertos en hilera, etc., sobre alambre, hoja
y similares, utilizando procedimientos normales.

Por razones de conveniencia, para identificar
los diversos ingredientes empleados en los ejemplos y en
los diversos restmenes que seguirén, se emplearén las

abreviaturas de acuerdo con la siguiente tabla I
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Abreviaturas

EG
THEIC
MPD
MDA
T™MA
DMT
IPT
IDI

SA
PDT
NPG
CHDM
HMG
BTD
AA
AZA
ED

TABLA T

Ingrediente
Etilenglicol

Isocianurato de tris{2-hidroxietilio)

Meta-fenilendiamina

Metilendianilina

Anhidrido trimelftico

Tereftalato de dimetilo

Titanato de tetraisopropilo

Diisocianato de tolileno (80% de
2,4 y 20% de 2,6)

Acido sebéicico

l,f—pentanodiol

Neopentilglicol

1,4~ciclohexanodimetanol

Hexametilenglicol

Butanodiol 1,4

Acido adipico

Acido azelaico

Etilendiamina

Tal como resultarad evidente a partir de la

descripcién que sigue, se conducen diversos ensayos sobre

alambre conductor esmaltado o aislado con resina, para .

evaluar la idoneidad de una composicién de recubrimiento

resinosa como aislamiento para alambre conductor. Las

propiedades descritas en los siguientes ejemplos y tablas

fueron determinadas de acuerdo con los sigulentes proce-

dimientos:

* Margen. de secado en estufa i Esta es una me-

dida del margen de la velocidad de alambre (en cm por

- 15 -
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minuto de una torre de esmaltado de 450 cm con una tem-
peratura de lugar caliente de 4,302C) que proporcionaré un
recubrimiento homogéneo que pasa satisfactoriamente tanto
un Ensayo de Mandrin 1X (ningin agrietamiento, fisuras ni
otros defectos en el recubrimiento, visible a simple vis~
ta cuando el alambre es enrollado alrededor de su propio
difmetro como un Ensayo de Salto H&pido.

Ensayo de Salto Répido: Este es principalmente una

medida de la flexibilidad de la pelicula de esmalte, pero
indica también el grado de adherencia. Se emplea como un
ensayo testigo para determinar si la pelicula de esmalte
esti secada en estufa insuficientemente o excesivamente.
Un alambre de 300 mm de longitud entre una mandibula de
sujecién fija y una mandibula de sujecién mévil, es alar-
gado con rapidez de manera que el alambre se rompe a una
distancia cualquiera mayor de 25 mm desde cualquiera de
los dérganos de sujecién. La pelicula de esmalte deberé
estar libre de cualesquiera grietas o imperfecciones para

pasar satisfactoriamente este ensayo.

Flexibilidad: Esta es una medida de la ductili-
dad de una pelfcula de esmalte sobre un conductor e indica
el grado en el que un alambre puede ser alargado y per-
manecer libre de fisuras, faltas y otras imperfecciones.
El ensayo simula el estiramiento de un alambre cuando pasa
sobre poleas de pequefio radio, a través de guias, y so-
bre formeros para devanado de bobina, igual que cuando es-
t4 siendo arrollado para formar bobinas acabadas. El ensa-
yo se conduce montando un extremo de un tramo de alambre
esmaltado en una mandibula de sujecién estacionaria, y el

otro extremo en una mandibula de sujecién mévil que estén

- 16 -
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entre ellas 25,4 cm. Cada uno de una serie de alambres

-es alargado hasta un porcentaje fijado hasta que aparecen

grietas en la pelicula de esmalte cuando se rompe el alam-
bre . El miximo alargamiento, en porcentaje, en el qﬁe la
5 pelfcula de esmalte permanecerd sindefectos y libre de grie
tas o de imperfecciones después de ser enrollada también

alrededor de un mandrin 1X es el dato citado.

Resistencia a la abrasién: Esta és una medida de
la dureza de pelicula de esmalte, y del grado de adheren-
10 cia de la pelfcula al metal de base y/o de la coherencia
entre capas de esmalte. Este ensayo proporciona una indica-
cidén de la aptitud de la pelicula de esmalte para resistir!

abusos de enrollamiento. El ensayo se utiliza también en

la operacién de recubrimiento para determinar el secado en

15 estufa apropiado que se debe aplicar al esmalte para obte:
ner las mejores propiedades posibles. Son generalmente cua
tro procedimientos de ensayo los que se utilizan, y estos
se describen a continuacidn:

. a) Rascado unilateral.- Una carga constante so-
20 bre un alambre o cuerda de piano de 0,225 mm de didmetro,
que esté en éngulo recto con relacidn al alaibre conductor
se mueve a lo largo de la longitud del alambre con un brazo
de palanca creciente, hasta que el aislamiento es elimina-
' do y la aguja hace contacto con el conductor. La distancia
25 que atraviesa el cabezal lastrado con contrapeso multipli-
cado por el peso da un &alorrnumérico para la resistencia
al rascado del aislamiento.

b) Abraéién por rascado repetido de General

Electric.~- La abrasién de la pelicula sobre el alambre se

30 logra con una superficie cilindrica de una aguja del nﬁmer?

23.4.69 - 17 -
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' distancia de 10 mm en 4ngulo recto con relacién al alambre

' rido para penetrar a través del conductor 8 entre 10 veces

11 de 0,400 mm de didmetro que es movida en vaivén en una

bajo una carta de 700 gramés. El ndmero de ciclos requeri-
dos para hacer que la aguja penetre a través de la pelicu-
la de esmalte es el indice GESA.

(c) Rascado Westﬁghouée - Un trozo de 30,48 cm
de alambre esmaltado es tirado bajo un alambre de piano
de acero lastrado con contrapeso de 0,225 mm de didmetro
en &ngulo recto con relacién al alambre de piano, por una
distancia de 100 mm sobre cada uno de cuatro lados separa-
dosentre s{ 90°. El peso requerido para eliminar por ras-
cado la mitad del esmalte de uno cualquiera de los lados
en el conductor se considera que es el indice de rascado.

(d) Rascado Emerson - El alambre es estirado a
razén de 1800 c¢m por minuto por debajo y en éngulo recto
con relacidén a una aguja lastrada con contrapeso de 1,3 mm
de didmetro, que estl situada sobre el alambre mévil y es

retirada por un conjunto de accidén de leva. El peso reque-

es el indice de rascado Unico indicado.
A menos que se indique especificamente otra cosa,
la Resistencia a la abrasidén fue determinada por el método

(b)

Chogue frente al calor.- Esta es una medida de 14

aptitud de la pelicula de esmalte para resistir al calor
mientras estd en una condicién de tensiones internas, un
estado que se encuentra, por ejemplo en bobinas de alambre;
de electroimén enrolladas calentadas. Una longitud de alam-
bre esmaltado es enrollada alrededor de su propio diémetro
20 veces. Cada una de una serie de muestras de ensayc es

- 18 -
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colocada en un horno a diversas temperaturas crecientes.
La mixima temperatura a la que resisten las bobinas some-
tidas a tensiones internas después de ser calentadas duran
te una hora y enfriadas hasta la temperatura ambiente, sin
que aparezcan roturas o fallos visibles en la pelicula de
esmalte, es considerada cbmo el indice de choque frente
sl calor. La observacién visual se efectlia bajo un micros-
copio con un aumento de aproximadamente 23 veces. Las tem-

peraturas son aumentadas a incrementos de 259C.

Temperatﬁra de corto circuito por contacto.- Esta
es una medida de la aptitud de una pélicula de esmalte para
resistir el flujo bajo calor y presién tal como se encuen
tra, por ejemplo, en bobinas de rotor de motor enrolladas
al azar y calentadas. Esto es denominado algunas veces ul
ensayo de flujo termopléstico.

Dos alambres esmaltados son colocados horizontal+
mente y en &ngulos rectos entre si en una plantilla apro-
piada con un peso de 1000gramos centrado sobre los alam-
bres en el punto de cruce. La temperatura del conjunto
sumenté a una velocidad constante de 52 por minuto hasta
que los dos conductores entraron en contacto entre si, lo

cual es detectado por medio de un sistema de circuito elé

13

trico. La temperatura a la que tiene lugar este cortocircui
to es considerada como el indice de temperatura de corto-
circuito por contacto.

Estabilidad térmicat Este es un ensayo que mide

1a calificacién de calidad térmica esperada de alambres
de electroimén barnizados © no barnizados enequipos elég
tricos, y esté basado en la teoria del deterioro del
aislamiento eléctrico, tratado como un fenémeno de tipo

- 19 -
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quimico. El procedimiento de ensayo es el prescrito en
IEEE N2 57. Los datos estédn indicados en horas hasta el
fallo a una temperatura dada.

Pérdida de peso: Esta es una medida de la pérdi

5 da de peso de una pelicula de esmalte por envejecimiento

a temperaturas elevadas. Esta pérdida de peso es causada
normalmente por pérdida de disolventes no combinados, po-

limerizacidn adicional, y separacidén de subproductos aso-

ciados . con el esmalte, y degradacidn térmica de la estruc-
10 tura polimérica.

El ensayo incluye pesar muestras de 0,25 g. del

esmalte hiimedo en una cubeta de aluminio de 50 mm de dié-
| metro, y calentar después el esmalte para eliminar los
disolventes y diluyentes y completar la reaccidn de po-
15 limerizacidn. La pelicula de esmalte resultante es ca-
7 lentada incialmente a 20092C durante 24 horas y después es
envejecida a temperaturas éeleccionadas, normalmente 2002Cl,
2252C y 25092C. Las muestras son repesadas peridédicamente
y la pérdidé de peso acumulada es calculada con relacién
20 al peso de la muestra después de la operacién de curado
durante 24 horas inicial.

Otros ensayos que se pueden haber conducido son
i descritos especificamente cuando se indican a continuaciédn
datos de ellos.
25 Para una considerécién conveniente de las propie-
dades de los recubrimientos en los ejemplos siguientes, lo
datos de ensayo obtenidos estén resumidos aqui{ en las Tablas

II y III.

23.4.69
- 20 -
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Poliésteres de la técnica anterior.

Los sigulentes ejemplos son ilustraciones de
la preparacién de las composiciones de recubrimiento de
poliéster de la téenica anterior y de las propiedades de

alambres aislados con dichas composiciones.

Ejemplo 1
Ingredientes Gramos Moles Equivalentes Equivalentes por 100
EG 19,0 2,4 L,8 12,0
THEIC 1566,6 6,0 18,0 45,0
DMT 1552,0 8,0 16,0 40,0
IPT 84,0 0,785 1,18 2,95

Los precedentgs ingrediéntes son cargados en
un matraz de cuatro bocas de cinco litros equipado con un
agitador accionado por motor, un tubo de borboteo de ni-
trégeno, termémetro y condensador de vapor de agua.

Los ingredientes son calentados a 1609C con
agitacidén y borboteo de nitrégeno y la temperatura es au-
mentada a la velocidad de 159C por hora hasta ﬁna tempera-
tura de 2052C. A 2059C, la mezcla resinosa se hace viscosa
y susceptible de formar hilos, y se afladen 3000 g de &cido
¢resilico y'lBOO g de un hidrocarburo aromitico con un mar-
gen de ebullicién de 1542C a 1779C (Solvesso 100).

La solucibn es dilufda hasta la viscosidad de
recubrimiento con mezela 1il en volumen de Acido cresilico:
Solvesso 100 y es aplicada como recubrimiento sobre alam-
bre de cobre A. W. G. nimero 18 (1 mm) hasta un espesor
aplicado de 0,07 a 0,8 mm con 6 pasadas a través de una
torre vertical de 4,50 m con una temperatura de lugar ca-
liente de 4002C. Las propiedades enumeradas en la Tabla II

- 29 -
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5 EG 14,9,0 2,04 4,8 25,5

| THEIC 522,2 2,0 6,0 31,8
DHT 776,0 1,0 8,0 12,4
IPT 3,0 0,01055 0,04 0,21

son muy buenas excepto la resistencia al choque frente al
calor (pasa el mandrin IX'a 1752C) que es inferior a las
poliéster-amida-imidas mostradas en la tabla. La duracién
térmica del Ejemplo 1 es también inferior a la de la ma-
yor parte de los esmaltes para alambre de poliéster-amida-
imida enumeradas en la Tabla, y la pérdida de peso (Tabla

III) es mucho mayor.

Ejemplo 2

Ingredientes Gramos Moles Equivalentes E%givalenﬂﬁ por
1

Estos ingredientes son hechos reaccionar en un
recipiente de reaccidén de tres litros de acuerdo con el
procedimiento del Ejemplo 1 hasta una etapa de formaciébn
de hilos, a una temperatura final de 2312C. La mezcla re-
sinosa es diluida primeramente con 1500 g de &cido cresi-
lico y 750 g de Solvesso 100, y después lasta la viscosi-
dad de recubrimiento con una mezcla lil de &cido cresilicoa
y Solvesso-100, y es aplicada como recubrimiento sobre
alambre A.W.G. nfmero 18. Las propiedades enumeradas en
1a Tabla II muestran mejor flexibilidad y mejor margen de
secado en estufa pero menor resistencia a la abrasién y me
nor resistencia al choque frente al calor que el Ejemplo
1. Las composiciones de los ejemplos 1 ¥y 2 son utiliza-
das como materiales de mezcla en algunos de los ejemplos
siguientes: |
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se alcanza unaetapa de formacibén de hilos. La carga reac-

Poliéster en bloque de TMA - THEIC.

Los siguientes ejemplos son ilustrativos de
la preparacién de amida-imida-é&steres pbliméricos de este

invento, y de las propiedades de alambres aislados con di-

chas composiciones. El poliéster en bloque es preparado
Ea partir de TMA y THEIC, algunas veces con la adicién de EG.
fLos enlaces amida-imida se derivan de MDA o de MPD, hecho

i
;reaccionar con TMA.

f Ejemplo 3

iIngredientes Gramos Moles Equivalentes Eguivalentes por 100
| PARTE As |

gTHEIC 2340,0 8,9 26,88 21,85

| THA 690,0 3,59 10,77 9,92

jIPT 16,2 0,0571 0,228 0,23

gPARTE B¢

| MDA 2680,0 13,5 27,0 25,00

TMA 4150,0 21,6 L3,2 39,90

los ingredientes de la parte A, juntamente con
539 g de meta, para-cresol son cargédos en un recipiente
de reaccidén de 400 litros equipado con un agitador acciona-
do por motor, tubo de borboteo de nitrégeno, termémetro y
condensador de aire. La carga es calentada a 2002C a una ve

locidad de 102C por hora y es mantenida a 2002C hasta que

cionada es dilufda con 10100 g de meta, para-cresol.

A continuacién se afiade el MDA de la parte B.
El TMA es afiadido lentamente durante un periodo de una
hora. Después de la adicidén de todo el TMA, la temperatura
es aumentada hasta 1959C y es mantenida hasta que se al-
canza una etapa transparente y de formacidén de hilos. La
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solucién de producto es diluida con 8630 g de &cido cresi-
lico v 6480 g de Solvesso 100, después .es dilufda adicio-
nalmente hasta una viscosidad de 9 poises a 259C con mezcla
1:1 de &cido cresilico ySolvesso 100. lLa solucibn es apli-
cada como recubrimientorsobre alambre A. W. G. nimero 18
entre 510 y 750 cm por minuto en una torre de esmaltado
vertical de 4,50 m a una temperatura de lugar caliente de
4,00%C.

Las propiedades resumidas en la Tabla II mues-
tran un choque frente al calor muy mejorado con relacién
a los ejemplos 1 y 2. Los datos de pérdida de peso de la
Tabla III muestran una pérdida de peso mucho menor que con
los poliésteres.

Ejemplo L
Ingredientes Gramos Moles Equivalentes Equivalentes por 100
PARTE A:

THEIC 174,0 0,667 2,0 19,65
TMA 42,7 0,222 0,666 6,54
IPT 1,5 0,0053 0,021 0;21
PARTE B:

MDA 297,7 1,5 3,0 29,50
TMA k32,5 2,25 Ly5 bk ,10

Los ingredientes de la parte A, juntamente
con 50 g de meta,para-cresol, son cargados en un matraz
de cuatro bocas de 3 litros equipado con agitador, tubo de
borboteo de nitrégeno, termémetro y condensador de aire.
La carga es calentada hasta 160-1909C, a razén de 102C
por hora hasta una etapa de formacién de hilos. E1 MDA de
la parte B, juntamente con 705 g de meta,para-cresol, son
afiadidos a la carga reaccionada. E1 TMA es afiadido lenta-
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EG Llyyk 0,715 1,430 10,8

THEIC "310,0 1,187 3,561 26,90

TMA 205,5 1,07 3,210 24,20

IPT 3,0 0,01055 0,042 0,32

PARTE B: '

MDA 212,0 1,07 2,14 16,15
© TMA 350,0 1,43 2,86 21,60

mente durante un periodo de una hora;a una temperatura de
reaccidédn de 1602C. La temperatura es aumentada hasta 2059C
a razén de lOQb/hora y es mantenida a 2052C hasta que se
obtiene un producto de reaccibén resinoso formador de hilog
El productoes dilufdo con 900 g. de meta, para-cresol y 70
g. de Solvesso 100. La solucién es enfriada y diluida ad
cionalmente con mezcla 13l en volumen de &cido cresilico

y Solvesso 100 hasta una viécosidad de 9,0 poises. Recu-
brimientos sobre alambre A.W.G. n@mero 18 dan las propie-
dades mostradas en la Tabla II con sobresaliente resis- °
tencia al choque frente al célor. La pérdida de peso de

este material (Tabla III) es también sobresalientemente

Ejemplo 5

Ingrediente Gramos Moles Equivalentes Equivalentes por 100

0
i
=

PARTE A3

Los ingredientes de la parte A, juntamente
con 100 g de meta, paré:cresol, son cargados en un matraz
de cuatro bocas de 3 litros equipado con un agitador
accionado por motor, tubo de borboteo de nitrdégeno, ter-
mémetro y condensador de vapor &e agua.

Los ingredientes son calentados en el margen
de 160 a 1969C a una velocidad de 152C por hora en que
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ge alcanza una etapa de formacién de hilos, y la solucién
es diluida con 650,0 gramos de meta, para-cresol. En este
punto, se afiade el MDA de la parte B. El condensadorde
vapor de agua es reemplazado por un condensador de aire y
5 la temperatura es aumentada hasta 170 - 1902C al mismo
tiempo que se afiade lentamente el TMA. lLa reaccién se
continta a 2002C hasta que se forma una solucién de resi-
na formadora de hilos, y se afiaden 900 g de &cido cresili-
i co y 600 g de Solvesso 100. La solucién es ajustada a una
10 viscosidad de 9,0 poises a 259C con mezcla 1:1 de &cido
cresilico y Solvesso 100, y es aplicada como recubrimiento

sobre alambre A.W.G. mimero 18 entre 510 y 750 cm/minuto

en una torre vertical de 4,50 m a una temperatura de lu-
gar caliente de L4002C. Las propiedades estén enumeradas

15 en la Tabla II.

i
|
]
!
i
I
!
Ingredientes Gramos Moles Equivalentes Equivalentes por 10&

Ejemplo 6

PARTE A:

EG 54,9 0,883 1,766 13,20
20 THEIC 310,0 i,187 3,561 26,60

TMA 238,0 1,238 3;714 27,70

IPT 3,0 0,0106 0,042 0,31

PARTE B: '

MPD 95,5 0,883 1,766 13,20
25 TMA 242,6 1,265 2,530 , 18,90

Los ingredientes de la parte A, juntamente
con 50,0 gramos de meta, para-cresol, son colocados en el
matraz de reaccidén. Con borboteo de nitrégenc y un conden=-
sador de aire, la temperatura es aumentada hasta 160 a

30 1909C a razén de 152C por hora, hasta unaetapa de formacidén
23.4.69 - 34 -
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de hilos, en la que se afiaden 784 g de meta, para-cresol
y el MPD de la parte B. La temperatura es aumentada hasta
1759C y se afiade lentamente el TMA durante un perfodo de
cuatro horas. Se forma una solucidén de resina semisblida
que se Hace 1fquida y susceptible de formar hilos después
de un periodo de caldeo adicional de una hora a 190-200%C.
La solucidén de resina es dilufda hasta una viscosidad de
9 poises a la températura ambiente con una mezcla 1:1 en
volumen de A4cido cresflico y Solvesso 100 y es aplicada
como recubrimiento sobre alambre A.W.G. n? 18. Las propie-
dades enumeradas en la Tabla II muestran satisfactorios
mirgenes de secado en estufa y flexibilidad, y muy buenas
resistencias al choque frente al calor, a la abrasién, y
al cortocircuito. por contacto, juntamente con muy buena

duracién térmica.

Ejemplo 7

Ingredientes Gramos Moles Equivalentes Equivalentes por 100
PARTE A:
EG 88,8 1,43 2,86 21,2
THEIC 186,0 0,714 - 2,14 15,89
TMA 205,5 1,07 3,21 23,80
IPT 21,0 0,074 0,296 2,20
PARTE B ¢
MPD 114,6 1,06 2,12 15,70
TMA 275,0 1,43 2,86 21,20

Los ingredientes precedéntes son empleados para prepa-
rar otra composicién siguiendo los procedimientos bosque-
jados en el Ejemplo 6. La carga tiene mayor concentracién
de etilenglicol, de meta-fenilendiamina y de catalizador de

titanato de isopropilo, y menor concentracién de THEIC que

en el Ejemplo 6. La porcién de amida-imida en este ejemplo
- 35 -
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'piedades estén resumidas en la Tabla II.

contiene 1,35 moles de anhidrido trimelitico por mol de
meta-fenilendiamina. La flexibilidad es reducida debido
al alto contenido de titanato de isopropilo pero la re-
sistencia a la abrasién es muy buena. las propiedades es-

t4n resumidas en la Tabla II.

Ejemplo 8

Tneredientes Gramos Moles Equivalentes Equivalentes por 10

PARTE A:

EG 198,0 3,19 6,38 10,82
THEIC 1382, 5,29 15,87 - 26,82
TMA 915, L,76 14,28 24,20
IPT 13,4 0,0472 0,189 0,32
PARTE B:

MPD 51, L,73 9,46 16,08
TMA 1228, 6,38 12,76 . 21,65

El procedimiento del Ejemplo 6 se emplea con
los ingredientes precedentes. Se reducen los contenidos
deebilenglicol y de titanato de isopropilo, y aumenta el
contenido de THEIC con relacién al del Ejemplo 7. La pro-
porcién molar de TMA/MPD en la amida-imida es de 1,35.
Resultan mejoradas resistencia al cortocirecuito por con-
tacto, mejor duracién térmica y mejor choque frente al

calor, con resistencia a la abrasién reducida. Las pro-

Poliéster en bloque DMT - THEIC

Los siguientes ejemplos son ilustraciones
de la preparacidn de las amida-imida-&steres poiiméricos
de este invento en que el poliéster en blogue es prepara-
do a partir de DMT y THEIC, algunas veces con la adicién
de EG. Los enlaces amida~imida son proporcionados por TMA

y por MDA o pbr:MPD.
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Ejemplo 9

Ingredientes Gramos Moles Equivalentes Equivalentes por 100

PARTE A:

EG 18,6 0,3 0,60 6,67
THEIC 196, 0 0,75 2,25 25,00
DMT 194,1 1,0 2,00 22,22
IPT 10,5 0,037 0,148 - 1,6L
PARTE B:

MDA 198,1 1,0 2,0 22,22
TMA 192,1 1,0 2,0 22,22

Los ingredientés de la parte A, juntamente
con 25,0 gramos de meta, para-cresol y 13,0 g de xile~

no, son cargados en un matraz de cuatro bocas de 2 litros

equipado con un agitador accionado por motor, tubo de bor,
boteo de nitrdgeno, termémetro y condensador de vapor de

agua.

o)

Los ingredientes son calentados a 160-202%C

una velocidad de 152C por hora,-en que se alcanza una eta
pa de formacidén de hilos y la solucidén es diluida con 250,0
g de meta,para-cresol. En este punto se aflade el.MDA de
la parte B disuelto en 200,0 g de meta,para-cresol. El
condensador de vapor de agua es reemplazado por un con-
densador de aire y la temperatura es aumentada a 160-1809
durante un periodo de tres'horas, mientras el TMA, sus-
pendido en 200 g de meta-para-cresol, es afiadido lentamen
te durante el periodo de tres horas. Se continGa la agi-
tacidn a 1809C hasta la temperatura de reaccibén final de
2002C durante un periodo de tres horas, después de lo

cual se forma una solucidén de resina formadora de hilos,
y se afladen 900 g de &cido cresilico y 525 g de Solvesso

- 37 -
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100. La solucién resultante tiene una viscosidad de 9,0
poises a 252C y es aplicada como recubrimiento sobre un
alambre A.W.G. nim. 18 entre 510 cm/minuto y 750 cm/mi-
nuto en una torre vertical de 4,50 m a una temperatura de
lugar caliente de L002C. Las propiedades enumeradas en la
Tabla IT muestran satisfactoria flexibilidad, buena re-
sistencia a la abrasién,.buena temperatura de cortocir-
cuito por contacto y buena duracidn térmica. La resisten-

cia al choque frente al calor es excelente, pasando un

mandrin IX a 2259C.

Ejemplo 10

Ingredientes Gramos Moles Equivalentes Equivalentes por 100

PARTE A:

THEIC 407,0 1,56  k,68 39,0 :
DMT 303,0 1,56 3,12 26,0

IPT 3,0 0,0106 0,042 0,35

PARTE B:

MPD 112,3 1,04 2,08 17,32

TMA 200,0 1,04 2,08 17,32

Los ingredientes de la parte 4, juntamente
con 100 g de meta, para-cresol son cargados en un matréz de
cuatro bocas de 2 litros equipado tal como se describe an-
teriormente. La reaccidén se conduce a 160-1952C a una ve-
locidad de 102C por hora hasta que se alcanza una etapa
de formacidén de hilos. Se afiade el MDA de la parte B jun-
tamente con 600 g de meta, para-cresdi. E1 TMA de la parte
B es afiadido lentamente durante el periodo de una hora. lLa
reaccidén se continua a 2002C hasta que se alcanza una eta-
pa de formacidén de hilos. EL producto es diluido con una
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mezcla de 4cido cresilico y Solvesso 100 {1:1, en volumen)
y, después de enfriar, es ajustado con la mezcla a una
viscosidad de 9,0 poises a 252C. Se aplica un grueso recu-

brimiento a dlambre A.W.G. nimero 18 en la torre anterior-

5 mente descrita. Las propiedades estén resumidas en la Ta-
bla II.
Ejemplo 11

Ingredientes Gramos lMoles Equivalentes Equivalentes por 100

10 | PARTE A:
| Eg 18,5 0,78 1,56 13,12
| THEIC 305,0 1,17 3,51 20,6
DNT 353,5 1,82 3,64 30,70
IPT 3,0 0,0106 0,042 0,35
15 PARTE B:
MPD 8L,5 0,78 1,56 13,12
THA 150,0 0,78 1,56 13,12

Los ingredientes de la parte A, juntamente
con 20,0 g dé meta, para-cresbl y 10,0 g de xileno, son
20 cargados en un matraz de reaccién de 2 litros equipado tal
como se describe anteriormente. Cuando se alcanza una eta-
pa de formacidén de hilos, se afiaden los ingredientes de
la parte B, juntamente con 500 g de Acido cresilico, afia-
diéndose de modo lehto el TMA. El producto final {(en una
25 etapa de formacidén de hilos) es dilufdo con la mezecla 1:l
de &cido cresilico y Solvesso 100 hasta una viscbsidad de
O poises a 2592C, y es aplicado como recubrimiento, de acuer
do con los procedimientos anteriormente descritos, sobre
alambre A.W.G. nQmero 18. Las propiedades estén resumidas

30 en las Tablas II y ITT.
23.4.69 -39 -
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velocidad de 152C por hora, y es mantenida a la tempera-

a 252C. La solucién resultante es aplicada como recubrimien

- Tabla 12
Ingredientes Gramos Moles Equivalentes Equivalentes por 100

PARTE A:

EG 29,1 0,468 0,94 8,25
THEIC ~  237,0 0,911 2,73 23,90
DMT o 242,0 1,245 2,49 : 21,80
IPT 3,0 0,0106 0,042 0,36
PERTE B:

MPD 140,5 1,30 2,60 22,80
THA 250,0 1,30 2,60 22,80

Los ingfedientes de la parte 4, juntamente
con 20,0 g de meta,para-cresol y 10 g de xileno, son car-
gados en un matraz de reaccién de 3 litros de cuatro bocas
equipado con agitador con motor, condensador de -vapor de
agua, termémetro y tubo de borboteo de nitrdégeno. La carga

es calentada a lo largo del margen de 160 a 215%C a una

tura méxima hasta que se alcanza una etapa de formacidn de
hilos. BEn este punto, se aflade el MPD de la parte B di-
suelto en 700 g de meta,para-cresol. El TMA es afiadido
lentamente durante un periodo de una hora. La carga es ca-

lentada a 2059C a una velocidad de 108C .por hora y es man

tenida a 2052C hasta que se alcanza una etapa de formacién
de hilos. Se afiaden 300 g de Solvesso 100 y 800 g de meta,
para-cfesol a la carga reaccionada, y la carga es enfriada.
Se afiade una mezcla 1:1 de Acido cresfilico y Solvesso 100

para diluir la solucién hasta una viscosidad de 9,0 poises

to sobre alambre A. W. G. nimero 18 entre 510 cm/minuto y |
750 cm/minuto en una torre vertical de 4,50 m a una tempe-
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EG 19,4 0,312 0,624 5,50
THEIC 203,0 0,778 2,334 20,60
DMT 202,0 1,040 2,080 18,32
IPT 3,0 0,0106 0,042 0,37
PARTE Bi
MPD 168,2 1,56 3,12 27,50
TMA 300,0 1,56 3,12 27,50

ratura de lugar caliente de L002C. Las prépiedades espén
enumeradas en la Tabla II y resulta evidente a partir de
ellas que la duracién térmica del aislamiento es muy bﬁena
a 2252C y a 2002C con o sin barniz de silicona.

Ejemplo 13

Inpredientes -Gramos Moles Equivalentes Equivalentespor 10

L&)

PARTE A:

Los precedentes ingredientes fueron empleados

de acuerdo con los procedimientos bosquejados en el Ejempl
12 anterior para producir composiciones de esmaltado de
alambre y conductores eléctricos aislados: La parte A fue
hecha reaccionar a R2152C en la presencia de 20,0 g. de
meta, para-cresol y 10,0 g de xileno. La parte B fue hecha

reaccionar a 2052C con 600,0 g de meta,para-cresol afiadidg

con el MPD. lLas propiedades estén resumidas en la Tabla II.

Resulta evidente que la resistencia al chogque frente al
calor ha sido mejorada marcadamente por el contenido au-
mentado de amida-imida. La duracién térmica es muy buens
a 2259C y a 2009C con y sin barniz de silicona. La flexi-
bilidad y el margen de secado en estufa en este ejemplo

comienzan a disminuir ligeramente debido al alto contenidg
de amida-imida. Contenidos de amida-imida apreciablemente
mayores que los empleados en este ejemplo se puede esperar
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que rindanrecubrimientos muy quebradizos.

Ensayos de xileno a ebullicién: Muestras

de alambre de los Ejemplos 11, 12 y 13 fueron alargadas
15%, fueron enrolladas sobre un mandrin 1X, y fueron coloda
das en xileno a ebullicién durante 0,5 horas. No - postra—
ron fisuracién, mientras que una muestra de alambre‘del
Ejemplo 1 se fisuré gravemente cuando fue enrollada sin
alargar sobre un mandrin 1X y fue colocada en xileno a
ebullicidén durante 10 minutos. Este es un importante en-
sayo préctico para evaluar la resistencia de un esmalte

a la inmersién en barniz y al secado en eétufa despﬁés de
enrollar en el equipo con miquinas de enrollamiento auto-
méticas.

Poliéster en bloque de &cidos mixtos y de

Los siguientes ejemplos son ilustraclones
de la preparacién de amida-imida-ésteres poliméricos de
este invento en que el poliéster en blogue se prepara a
partir de una mezcla de componentes 4cidos tales como
DMT y TMA con THEIC. Los enlaces amida-imida son propor-
cionados por el TMA y la diamina aromdtica. Resultaré
evidente a partir de lés Ejemplos siguientes que el poli-
éster mixto puede ser preparado a partir de una mezcla
de los componentes &cidos en una Qinica reaccién, o que
el poliéster mixto es un resultado de una reaccién ini-
cial con un compohente icido y de una subsiguiente reac-

cién con otro componente &cido.

- 42 -




X

Ejemplo 1L

Ingredientes Gramos Moles Equivalentes Equivalentes por 10D

PARTE A:
5 EG 66,5 1,072 2,14 o 16,20
THEIC 24,8,0 0,949 2,85 - 2,55
DMT 155,5 0,802 1,60 12,10
TMA 102,7 0,535 1,61 12,20
IPT 3,0 0,0106 0,042 0,32
10 PARTE B:
MPD 114,6 1,06 2,12 16,02
TMA 275,0 1,43 2,86 21,60

Los ingredientes de la parte A, juntamente
con 50,0 g de meta, para-cresol son cargados en un matraz
15 de cuatro bocas de 3 litros equipado con un agitador ac-
cionado por motor, tubo de borboteo de nitrbgeno, termd-
metro y condensador de vapor de agua. La carga es calen-
tada hasta el margen de 160 a 2152C a una velocidad de
152C por hora y es mantenida a la temperatura superior
20 hasta que se alcanza una etapa de formacidén de hilos.

En este punto, se afiaden a la carga el MPD de la parte B,
juntamente con 750 g_de meta, para-cresol. La tempera-
tura es aumentada lentamente durante un periodo de tres
horas hasta aproximadamente 2002C al mismo tiempo que

25 se afiade lentamente el TMA de la parte B. la réaccién

es hecha continuar hasta que se alcanza otra etapa de
formacidén de hilos. El producto es diluido con 900 g de
&cido cresfilico y con 900 g de Solvesso 100 y es ajustado
a una viscosidad de 9,0 poises a 252C. Esta composicidn

30 o solucién de recubrimiento es aplicada como recubrimiento

23.3.69 - 43 -
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sobre alambre A.W.G. nimero 18 entre 510 em/minuto y 750
em/minuto en una torre vertical de L,50m a uha tempera-
tura de lugar caliente de 4002C, El excelente margen de

propiedades proporcionado por esta composicidn est& enu-

merado en la Tabla II de esta memoria.
Ejemplo 15

Ingredientes Gramos Moles Equivalentes Equivalentes por

100

PARTE A:

BEG 71,4 1,155 2,31 21,00
THEIC 25,0 0,096 0,28 2,54
DNT 168,0 0,866 1,73 15,71
IPT 4,0 0,041 0,056 0,51
PARTE B:

MPD 93,6 0,866 1,73 15,71
oA 187,2 0,97 1,95 17,70
PARTE C:

THEIC 127,1 0,49 1,47 13,35
THA 93,6 0,49 1,47 13,35

Los precedentes ingredientes de la parte
A, juntamente con 20,0 g de meta,para-cresol y 10,0 g de
xileno son cargados en un matraz de 4 bocas de 3 litros
equipados con un agitador accionado por motor, un tubo de
borboteo de nitrégeno, termémetro y condensador de vapor
de agua. Los ingredientes son calentados hasta una tempe-
ratura de 160 a 24,020 a una velocidad de aproximadamente
152C por hora y son mantenidos a esta temperatura hasta
que se alcanza una etapa de formacién de hilos. Se afiaden
el MPD de la parte B juntamente con 425,0 g de meta,para-
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cresol, y el TMA de la parte B es afiadido lentamente cuandg
la temperatura es elevada lentamente de nuevo hasta apro-
ximadamente 2002C. La reaccién es hecha continuar a esta
temperatura hasta que se alcanza otra etapa de formacién
de hilos. En este punto, se afiaden los ingredientes de la
parte C juntamente con 100,0 g. de meta,para-cresol y la
temperatura es aumentada nuevamente hasta aproximadamente
2002C y se continQa la reaccidén hasta que se alcanza otra
etapa de formacién de hilos. La masa reaccionada es dilui-
da finalmente con 600 g de &cido cresilico y 400 g de Sol-
vesso 100, siendo ajustada la viscosidad con una mezcla
1:1 de &cido cresfilico y Solvesso 100 para proporcionar

un valor de viscosidad de 9 pdses a 252C. La composicidén
es aplicada como recubrimiento sobre alambre A.W.G. mi-
mero 18 ehtre 510 em/minuto y 750 cm/minuto en una torre
vertical de 4,50 m a una temperatura de lugar caliente de
4002C. Las propiedades estén resumidas en la Tabla Il y
es evidente que la composicién ha proporcionado un aisla-
miento con un excelente margen de recubrimiento, excelente
flexibilidaed , y excelente resistencia al choque frente

al calor, juntamente con satisfactoria resistencia al cor-

tocircuito por contacto y satisfactoria duracidn térmica.

Ejemplo 16

Ingredientes Gramos Moles Equivalentes Equivalentes por 100

PARTE A: |
EG 24,2 0,39 0,78 7,10
THEIC 152,0 0,606 1,82 16,51
DMT 168,1 0,866 1,73 15,72
IPT 3,0 0,0106 0,04 0,37 :
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Ejemplo 16 (cont)
Ingredientes Gramos loles Equivalentes Equivalent espor 100

IPARTE B:
D 93,6 0,866 1,73 15,72
TMA 187,0 0,974 1,95 17,72
PARTE C:
ITHEIC 127,0 0,487 1,47 - 13,38
TMA 93,6 0,487 1,47 13,38

Los ingredientes de la parte A, juntamente

icon 20,0 g de meta, para-cresol y 10,0 g de xileno , son

%cargados en un matraz de reaccién equipado con un agitador
%accionado por motor, tubo de borboteo de nitrégeno, termd-
metro y condensador de vapor de agua. la carga es calentada
:a lo largo del margen de 160 a 2002C a una velocidad de 15¢
épor hora y es mantenida a 2002C hasta que se alcanza una
etapa de formacién de hilos. El MPD de la parte B junta-
'mente con 775 g de meta,para-cresol son afiadidos, y un
!condensador de aire sustituye al condensador de vapor de
agua. Después de calentar a 178°C, el TMA de la parte B es
afiadido lentamente durante un periodo de cuatro horas y la
temperatura es aumentada hasta 2002C hasta una segunda eta-
pa de formacién de hilos. Se afiaden el TMA y el THEIC, jun-
tamente con 100,0 g de meta,para-cresol, y la reaccién es

continuada a 195°C hasta que se alcanza otra etapa de

formacién de hilos. El producto resinoso es diluido hasta

19,0 poises a 252 con una mezcla 1:il de Acido cresilico

§
i

y Solvesso 100, en volumen, y es aplicada como recubrimien-
to sobre alambre A.W.G. nmero 18 entre 510 cm/minuto y
1750 cm/minuto en una torre vertical de 4,50 m a una tempe-
ratura de lugar caliente de 4002C. Las propiedades enume-
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- genes de choque frénte al calor, cortocircuito, flexibilidad

radas en la Tabla II muestran un satisfactorio margen de
secado en estufa con buena flexibilidad, excelente resisten-
cia a la abrasidén, excelente resistencia al cortocircuito
por contacto, excelente chogque frente al calor y excelente

estabilidad térmica.

Mezclas en frio de soluciones poliméricas.

Los siguientes ejemplos ilustran mezclas en
frio de soluciones descritas anteriormente. Las mezclas
contienen desde aproximadamente 20 a 60% en peso, sobre
una base de sélidos, de una resina de poliéster derivada
de DMT, THEIC y EG catalizada por IPT, EL poliéster del
Ejemplo 1 es un'ejemplo de una resina de poliéster que se
puede emplear en las composiciones mezcladas en frio de este
invento. Una pequefia proporcién (10 a 20% sobre una base

ponderal de sb6lidos) de un poliisocianato, particularmente

el trimero bloqueado terminalmente de diisocianato de tolif
leno y/o una pequefia proporcién (1 a 6% sobre una base
ponderal de sblidos) de IPT, pueden ser afladidas a las

mezclas en frio. Resultaré evidente que las propiedades

-

de composiciones producidas de acuerdo con este aspecto del
invento exhiben las mejores propiedades de duracién térmica
y una combinacidén de propiedades que no se puede alcanzar

con composiciones obtenidas en una Gnica reaccién. Los mér+

y secado en estufa son propiedades particularmente sobre-
salienteé.

Ejemplo 17.~- El poliéster del Ejemplo 1
y el amida-imida-éster polimerico del Ejemplo 5 son mezclat
dos entre si en cantidades que dan una proporcién ponderal

"Ll'7"
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30:70 de sélidos de Ejemplo 1l: Ejemplo 5, y es diluido
hasta una viscosidad de 9,0 poises a 252C con una mezcla 1§
en volumen de &cido cresfilico y Solvesso 100. La composi-
cién mezclada es aplicada como recubrimiento sobre alambre
de cobre A.W.G. nimero 18 en una torre vertical de Ly50 m
a una temperatura de lugar caliente de aproximadamente 4LOOEC,
hasta un espesor aplicado de 0,07 a 0,08 mm. Las propieda-
des estén resumidas en la Tabla II. La suma de los porcen-
tajes equivalentes de cada uno de los ingredientes pre-
sentes en el amida-imida-éster polimérico y en el poliésteF
(basado sobre la mezcla total) esté resumida en la Tabla
Iv. i
Ejemplo 18.- El poliéster del Ejemplo 1
y el amida-imida-é&ster polimérico del Ejemplo é son mez-
clados entre si en cantidades que dan una proporcidn pon-
deral de 30370 de sélidos de Ejemplo liEjemplo 3, y es
diluido hasta una viscosidad de 9,0 poises a 259C con una
mezela 1:1 en volumen de Acido cresflico y Solvesso 100.
La composicién mezclada es aplicada como recubrimiento so-
bre alambre de cobre A.W.G. nimero 18 en una torre verti-

cal de L, 50 m a una temperatura de lugar caliente de 4002

-

hasta un espesor aplicado de 0,07 a 0,08 mm. lLas propieda-
des estén resumidas en la Tabla II. La suma de los porcen-
tajes equivalentes de cada uno de los ingredientes pre-
sentes en el amida-imida-éster polimérico y en el poliés-
ter (basado sobre la mezcla total) estd resumida en la Tad
bla IV.

Ejemplo 19.- El poliéster del Ejemplo liy
el amida-imida-éster polimérico del Ejemplo L son mezcla-
dos entre si en cantidades que dan una proporcidn ponderal

- 18 -
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A
30370 de sélidos de Ejemplo liEjemplo 4, y es dilufdo has-
ta una viscosidad de 9,0 poises a 259C con una mezcla 1:1
en volumen de &cido cresilico y Solvesso 100. La compo-
sicidn mezclada es aplicada como recubrimiento sobre alam-
bre de cobre A.W.G. nim. 18 en una torre vertical de 4,50
m a una temperatura de lugar caliente de aproximadamente
LOOSC hasta un espesor aplicado de 0,07 a 0,08 mm. Las pro-
piedades estén resumidas en la Tabla II. La suma de los
ﬁbrcentajes equivalentes de cada uno de los ingredientes
presentes en el amida-imida-éster polimérico y en el poli-
éster (basado en la mezcla total) estd resumida en la Ta-
bla IV.

Ejemplo 20.- El poliéster del Ejemplo 1,
el amida-imida-éster polimérico del Ejemplo 15 y una porcié
IPT, son mezclados entre si en cantidades que dan una pro-
porcidén ponderal 30:6436 de sélidos de Ejemplo 1:Ejemplo
15:IPT, v es dilufdo hasta una viscosidad de 9,0 poises
a 252C con una mezcla 1il en volumen de dcido cresflico y
Solvesso 100. La composicidn mezclada es aplicada como
recubrimiento sobre alambre de cobre A.W.G. ntimero 18 en
una torre vertical de 4,50 m a una temperatura de lugar
caliente de aproximadamente 4002C hasta un espesor aplica-
do de 0,07 a 0,08 mm. Las propiedades estan resumidas en
la Tabla II. La suma de los porcentajes equivalentes de
cada uno de los ingredientes presentes en la mezcla total
estd resumida en la Tabla IV.

Ejemplo 21.~ El poliéster del Ejemplo 1
y el amida-imida-éster polimérico del Ejemplo 8 son mezcla-
dos entre si en cantidades que dan una proporcidn ponderal
50:50 de sélidos de Ejemplo liEjemplo 8, y es dilufdo hasta
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una viscoéidad de 9,0 poises a 252C con una mezcla 1lil en
évolumen de 4cido cresflico y Solvesso 100« La composicién
mezclada es aplicada como recubrimiento sobre alambre de
cobre A.W.G. ndmero 18 en una torre vertical de 4,50 m a
una temperatura de lugar caliente de aproximadamente L0O02C

hasta un espésor aplicado de 0,07 a 0,08 mm. Las propieda~-

des estan resumidas en la Tabla II. La suma de los porcen-
i tajes equivalentes de cada uno de los ingredientes en el
. amida-imida-éster polimérico y en el poliéster (basado

1
{en la mezcla total) esté resumida en la Tabla IV.

z Ejemplo 223 EL poliéster del Ejemplo 1 y el
i amida~imida-éster polimérico del Ejemplo 8 son mezclados
%entre si en cantidades que dan una proporcién ponderal 30:i7
éde sélidos de Ejemplo liEjemplo 8, y es diluido hasta una
iviscosidad de 9,0 poises a 252C con una mezcla 1:il en vo-

lumen de fcido cresilico y Solvesso 100. La composicién

mezclada es aplicada como recubrimiento sobre alambre de
cobre A.W.G. nlmero 18 en una torre vertical de 4,50 m a
una temperatura de lugar callente de aproximadamente 1,O0RC
hasta un espesor aplicado de 0,07 a 0,08 mm. Las propledades
estén resumidas en la Tabla II. La suma de los porcenta-
jes equivalentes de cada uno de los ingredientes en el
amida-imida-éster polimérico y en el poliéster (basado so-
bre la mezcla total) estd resumida en la Tabla IV.

Ejemplo 23.- El poliéster del Ejemplo 1,
el amida-imida-éster polimérico del Ejemplo 8 y el trimero
de diisocianato de tolileno bloqueado por fenol, son mez-
clados entre si en cantﬂades'que dan una proporcién ponde-
ral 4015515 de sélidos de Ejemplo liEjemplo 8:trimero, y

es dilufdo hasta una viscosidad de 9,0 poises a 252C con
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‘s6lidos de Ejemplo l:Ejemplo 3:trimero, y es diluido hasta

una mezcla 131 en volumen de &cido cresilico y Solvesso 100Q.
La composicidén mezclada es aplicada como recubrimiento sobre

alambre de cobre A.W.G. nimero 18 en una torre vertical de

4,50 m a una temperatura de lugar caliente de aproximadamen
te LO02C hasta un espesor aplicado de 0,07 a 0,08 mm. Las
propiedades estén resumidas en la Tabla II. La suma de los
porcentajes equivalentes de cada uno de los ingredientes
en el amida-imida-éster polimérico y en el poliéster (ba-
sado en el peso total) estl resumida en la Tabla IV.
Ejemplo 24:  El poliéster del Ejemplo 1 y
el amida-imida-éster polimérico del Ejemplo 8 y el trimeto
anteriormente descrito son mezclados entre si en cantida-
des que dan una proporcidn-ponderal 40:50:10 de sbélidos
de Ejemplo 1l:Ejemplo 8: trimero, y es diluido hasta una
viscosidad de 9,0 poises a 25%C con una mezcla 1lil en vo-

lumen de &cido cresilico y Solvesso 100. La composicién mez

L]

clada es aplicada como recubrimiento sobre elambre de cobre
A.W.G. nlmero 18 en una torre vertical de 4,50 m a una tem-
peratura de lugar caliente de aproximadamente 4002C hasta
un espesor aplicado de 0,07 a 0,08 mm. Las propiedades
estén resumidas en la Tabla II. La suma de los porcentajes
equivalentes de cada uno de los ingredientes en el amida-
imida-8ster polimérico y en el poliéster (basado sobre la
mezela total) est& resumida en la Tabla IV.

Ejemplo 25.- El poliéster del Ejemplo 1,
el amida-imida-éster polimérico del Ejemplo 3 y el trimero
blogueado anteriormente descfito, son mezclados entre si

en cantidades que dan una proporcién ponderal 40:50:10 de

una viscosidad de 9,0 poises a 252C con una mezcla 1li:l en
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i mezclada es aplicada como recubrimiento sobre alambre de

volumen de &cido cresilico y Solvesso 100. La composicién'
es aplicada como recubrimiento sobre alambre de cobre A.W.G.
ntmero 18 en una torre vertical de 4,50 m a una temperatu-
ra de lugar caliente de aproximadamente 4002C hasta un

espesor aplicado de 0,07 a 0,08 mm. Las propiedades estén

resumidas en la Tabla II. La suma de los porcentajes equi-

valentes de cada uno de los ingredientes en el amida-imidaj
éster polimérico y en el poliéster (basado sobre la mezcla
total) esté resumida en la Tabla IV.

Ejemplo 26.- EL poliéster del Ejemplo 1,
el amida-imida-éster polimérico del Ejemplo & y el trimero
bloqueado descrito anteriormente son mezclados entre si en
cantidades que dan una proporcidén ponderal 20:70:10 de
sélidos de Ejemplo liEjemplo 8:itrimerc, y es dilufdo hasta
una viscosidad de 9,0 poises a 252C con una mezcla 1:1 en

volumen de &cido cresflico y Solvesso 100. La composicién

cobre AiW.G. nimero 18 en una torre vertical de 4y50 m a
una temperatura de lugar caliente de aproximadamente 4009C
hasta un espesor aplicado de 0,07 a 0,08 mm. Las propieda-
des estan resumidas en la Tabla II. La suma de los porcen-
tajes equivalentes de cada uno de los ingredientes en
la amida-imida-éster polimérico y en el poliéster (basado
sobre la mezcla total) estd resumida en la Tabla IV.
Resultar& evidente a partir de una compara-
cién de los resumenes de propiedades de la Tabla II que la
resistencia al choque frente al calor del Ejemplo 5 es re-
ducida ligeramente cuando el poliéster del Ejemplo 1 es

mezclado con la composicién para formar la composicién mez

clada del Ejemplo 17. Sin embargo, se obtiene un aumento
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20

25

méximamente sorprendente e inesperado de la duracidn tér-
mica a 2259C con la composicién del Ejemplo 17, comparada
con la obtenida con las composiciones del Ejemplo 1 o del
Ejemplo 5. La mejorada duracién férmica es observada nue-
vamente en la mezcla del Ejemplo 18 en la que se obtienen
excelentes flexibilidad, resistencia a la abrasidn, re-
sistencia al choque frente al calor, al cortocircuito y
'duracién termica. EL ejemplo 19, que contiene 70% de la
-resina con proporcidén muy alta de amida-imida del Ejemplo A
muestra un excelente margen de secado en estufa, con exce-
lentes propiedades e#cepto la resistencia al cortocircuito
que es ligeramente menor, y los recubrimientos no muestran
la marcada mejora de duracién térmica que es evidente en
las composiciones de los Ejemplos 17 y 18. EL alto conte-
nido ae IPT del Ejemplo 20 contribuye con un deseable "ali-
samiento" del recubrimiento y .con una adherencia muy alta
del recubrimiento él alambre de cobre. La composicidn del
Ejemplo 21 es excelente en cada una de las propiedades
excepto en el choque frente al calor, siendo todavia ade-
cuado el Gltimo para la mayor parte de las aplicaciones. En
el Ejemplo 22, el margen de secado en estufa y la flexibi-
lidad no son tan buenos como en el Ejemplo 21, pero mejora
el choque frente al calor y es sobresaliente la duracidn
térmica, tanto con como sin barniz de silicona.

Los Ejemplos 23 a 26 ilustran el efecto de
la adicién- de pequeilas proporciones de un isocianato blo-

queado trifuncional que tiene la férmula
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a las mezclas de los amida-imida-ésteres poliméricos y de -

poliésteres, EL Ejemplo 23, que contiene 5% del isociana-

ey 1
]
i
|
|

to bloqueado trifuncional, tiene un buen margen de secado
en estufa, y por lo demds exhibe muy buenas propiedades.
El contenido aumentado de isocianato bloqueado del Ejemplo
24, da como resultado una flexibilidad ligeramente reduci-
da, comparada con el Ejemplo 23.- El Ejemplo 26 que con-
tiene solo 20% de un poliéster en la mezcla, tiene un mar-
gen de secado en estufa mds bajo y peor duracién térmica
a 22590, pero tiene mejores propiedades de choque frente
al calor. E1 ejemplo 25, a causa del mayor contenido de ami
da-imida -en la porcidn de amida-imida-éster polimérico,
tiene un mejor choque frente al calor pero una menor du-
racién térmica, comparado con el Ejemplo 24.

Los porcentajes equivalentes de los ingre-
dientes -empleados en los ejeﬁplos 17 a 26 estan resumidos

en la siguiente tabla,
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Estabilidad hidrolitica.-

Muestras de alambre de los ejemplos 1, 3, 5, 18,
22 y 23 fueron enrolladas todas ellas sobre mandrines
que variaban en cuanto al tamafio desde L1 a k4 veces el dié
metro del alambre A.W.G. n® 18, y fueron encerradas her-
méticamente en tubos de vidrio separados con varias gotas
de agua. Los tubos fueron colocados en un horno a 1509C
y fueron observados peribédicamente. Las muestras del
Ejemplo 1 se fisuraron gravemente después de 20 horas en
todos los tamafios de mandrin. Todas las otras muestras
estaban todavia libres de fisuras sobre todos los mandri-
nes después de una semana a 1502C. Este ensayo ilustra la
superior resistencia a la humedad de las composiciones de

este invento.
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Los ingredientes de la parte A, juntamente
éon 45,0 g de meta, para-cresol son cargados en un matraz
de reaccidn de cuatro bocas de 5 litros equipado con un
agitador accionado por motor, un condensador de aire, un
termémetro y un tubo de borboteo de nitrégeno. La carga
es calentada rapidamente a 1602C y después a 1952C a una
velocidad de 152C por hora para formar una resina forma-
dora de hilos. En este punto, se aflade el MPD de la parte
B juntamente con 2500 g de meta, para-cresol. La tempera-
tura es aumentada hasta 1709C y el TMA de la parte B es
afiadido lentamente durante un periodo de dos horas al
mismo tiempo que se mantiene la temperatura entre 170 y
1902¢C. Después, se aumenta la temperatura hasta aproxi-
madamente 2052C durante alrededor de 4 horas hasta que
se forma una solucién de resina formadora de hilos. Bl
producto es dilufdo con 2580 g de &cido cresilico y 778

g de Solvesso 100.

Poliéster:

EG 235,0 3,79 7,58 25,50 10,38
THEIC 25,0 3,16 9,48 31,80 12,98
DMT 1225,0 6,32 12,6l 42,50 17,31
IPT L,7 0,0166 »0L6 0,15 0,21

los ingredientes precedentes, juntamente con
78,9 g de meta, para-cresol y 39,5 g de xileno, son hechos
reaccionar entre si de acuerdo con el procedimiento bos-
quejado en el Ejemplo 2 anterior, para formar un poliéster,
El producto es dilufdo con 2440 g de &cido cresilico y
1705 g de Solvesso 100. |
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Ester-uretano-isocianatod’

THEIC 364,0 1,395 4,18 37,40 5,73
DNT 135,5 0,698 1,40 12,50 1,92
IPT 2,1 - 0,007, 0,03 0,20 0,04
IDI 486,0 2479 5558 49,90 7,64

E1l THEIC, el DMT y el IPT son cargados en un
matraz de reaccidén de 3 litros equipado con agitador,
!'" tubo de borboteo de hitrégeno y condensador de vapor de
agua. La carga es calentada répidamepte a 1602C y después
a 2202C a una velocidad de 159C por hora. A 220%C, la
solucidn es diluida con 576 g de &cido cresilico, y es
enfriada a 6092C. Una solucién del TDI (Nacconate 80)
disuelto en 603 g de &cido cresilico, es atiadida al ma-
traz de reaccidén y la temperatura es aumentada con rapi-
dez a 1259C. Después de ﬁna hora a 1252C, se afiaden 418
g de &cido cresilico y 418 g de Solvesso 100 al matraz de

~ reaccidn.
Adicidn:

IPT 47,2 0,166 0,66 100,0 0,90
Las tres soluciones de productos resinosos y
el titanato de isopropilo adicional disuelto en 94 g de -
4cido cresilico, son mezcladas entre si. La solucidn re-
sultante contiene 29,5% de sélidos y tiene una viscosidad
de 9,5 poises a 25%C. Cuando es aplicada como recubri-
miento sobre un alambre conductor A.W.G. ndmero 18, la
composicidén exhibe un excelente margen de secado en estu-
fa con excelente flexibilidad, excelente resistencia a la
abrasién y excelente resistencia al choque frente al
calor, juntamente con buena temperatura de cortocircuito
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por contacto y buena duracidn térmica. Las propiedades
estén resumidas en la Tabla II.

Muestras de alambre del Ejemplo 27 fueron
alargadas 15%, fueron enrolladas sobre un mandrin que
tenfs un didmetro igual al didmetro del alambre, y fueron
colocadas en xileno a ebullicién durante 0,5 horas. No tu-
vo lugar fisuracién. Una bobina del alambre del Ejemplo 27
fue arrollada para formar estatores fraccionarios de motor
de un caballo de vapor utilizando equipos de enrollamiento
autométicos. Los alambres fueron retirados cuidadosamente
desde estos estatores y fueron ensayados a 110 voltios en
cuanto a defectos en un bafio de agua salina. Se encontraroxn
un ndmero muy pequefio de grietas, 8 grietas por cada 30,48
metros de alambre. Ensayos similares sobre un esmalte para
alambres eléctricos Formvar comercial mostraron 20 grietas

por cada 30,48 metros de alambre.

1o

Una muestra del alambre del Ejemplo 27 retirad
de los estatores fue colocada en xileno hirviente durante
0,5 horas y no mostrdé grietas. Unralambre recubierto con
poliéster reticulado comercial, que tenfa un recubrimiento
superior de poliéster termopléstico, fue enrollado y retira-
do similarmente a partir de estatores y fue ensayado en Xip
leno hirviente durante 0,5 horas. El material comercial mop-
tré frecuentes lugares de fisuracién y de exfoliacién.

Mezclas que contienen poliésteres flexibiliza-

dos.

Ejemplo 28.- La composicién para este ejemplo era una
mezcla idértica a la descrita en el Ejemplo 27 excepto que
20% del DMT del poliéster fue reemplazado por una cantidad
equimolar de Acido sebéicico. Las propiedades estén resumidas
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' ca. Las propiedades estén resumidas en la Tabla II.

en la Tabla II. Se deberd observar que la flexibilidad y la
resistencia al choque frente al calor son particularmente
buenas.

Ejemplo 29.- La composicidén para este éjemplo
era una mezcla idéntica a la descrita en el Ejemplo 27, ext
cepto que el l,5-pentanodiol sustituyé al etilenglicel del
poliéster. La excelente flexibilidad proporcionada por
esta composicién estd acompafiada por una més baja tempera

tura de cortocircuito por contacto y menor duracién térmi-

Ejemplo 30: La composicién para este- ejemplo
era una mezcla idéntica a la descrita en el Ejemplo 27,
excepto que el neopentilglicol sustituyd al etilqulicol del
poliéster. La excelente flexibilidad obtenida con esta com
posicién esté acompafiada por una resigtencia al cortocir=-
cuito por contacto ligeramente menor y una buena duracién
térmica. Las propiedades esté&n resumidas en la Tabla II.

Ejemplo 31: La composicién para este ejemplo
era una mezcla idéntica a la descrita en el Ejemplo 27
excepto que el 1l,hk-ciclohexano dimetanol sustituyéd al eti-
lenglicol del poliéster. Resulta evidente alguna pérdida
de flexibilidad y de resistencia al cortocircuito. Las
propiedades estén resumidas en la Tabla II.

Ejemplo 32¢ La composicidén para este ejemplo
era una mezela idéntica a la descrita en el Ejemplo 27 ex-
cepto que el hexametilenglicol sustituyd al etilenglicol
del poliéster. La sustitucién tenia poco efecto sobre las
propiedades excepto una resistencia a la abrasién algo
reducida. Las propiedades estén resumidas en la Tabla II.

Ejemplo 33% La composicién para este ejemplo
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del poliéster. La resistencia a la abrasiém yla tempera-

\

t .
era una mezcla idéntica a la descrita en el Ejemplo 27,

excepto que el l,4i-butanodiol sustituyd al etilenglicol

tura de cortocircuito por contacto fueron reducidas sin
me jora de flexibilidad. Las propiedades estén resumidas
en la Tabla IT.
' Ejemplo 34: La composicién para este ejemplo

era una mezcla idéntica a la descrita en el Ejemplo 27, ex
cepto que 20% del DMT del poliéster fue reemplazado por
una cantidad equimolar de &cido adipico. La resistencia a
la abrasién y la resistencia al cortocircuito fueron re-
ducidas y no se observé mejora de flexibilidad. Las pro-
piedades estls resumidas en la Tabla II.

Ejemplo 35:7 La composicidén para este ejemplo
era una mezcla idéntica a la descrita en el Ejemplo 27,
excepto que 20% del DMT del polidster fue reemplazado por
una cantidad equimolar de &cido azelaico. La resistencia
a la abrasidén y la resistencia al cortocircuito fueron
reducidas y no se observd mejora de flexibilidad. Las pro-
piedades estén resumidas en la Tabla II.

Mezclas gque contienen resina fenblica.

Los siguientes ejemplos ilustran los bene-
ficios que se derivan de incluir una resina fénélica en
calidad de un componente en las mezclas de composicidn de
este invento.

Ejemplo 36¢ Resina fenélica:

Ingredientes Gramos Moles
Aecido cresilico 84L,0 7,8
Formaldehido al 37% 560,0 6,21
Trietanolamina . 10,0 .
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‘Una resina fendlica apropiada es preparada
calentando a reflujo una carga de los ingredientes prece-
dentes a 982C con agitacién, durante 90 minutos. La tempe-
ratura es reducida a 509C. Se aplica vacio (30 a 50 mm de
Hg) durante aproximadamente 3 horas. La temperatura es
aumentada hasta 1002C durante este periodo, hasta que una
muestra de la resina diluida con un peso igual de &cido
cresilico tiene una viscosidad Gardner de S. a U. En este
punto,'se hace cesar la aplicacidén de calor y se ariaden
800 g de 4cido cresilico.

200 g de la solucién de resina fendlica
(100 g de sblidos) y 6340 g de la mezcla total del Ejem-
plo 27 (1900 g de sélidos) fueron mezclados entre si, ¥y
fueron aplicados a alambre A.W.G. niimero 18. Las propie-
dades estén resumidas en la Tabla II. Se deben observar
la muy buena resistencia al cortocircuito y la muy buena

adherencia.

Ejemplo 37

)
N
(R A

Ingredientes Gramos Moles Equivalentes Equivalentes por 100

Amida~imida-éster polimérico:

PARTE A:

EG 129,2 2,08 4,16 13,37
THMA 171,0 0,888 2,66 8,52
1PT 17,3 0,061 0,24 0,77
PARTE B:

MPD L7440 4,38 8,76 28,10
TMA (1) 821,0 4,27 8,5L 27,40
TMA () 179,0 0,931 1,86 5,96
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Ejemplo 37 (cont.)

Ingredientes Gramos Moles Equivalentes Egquivalentes por 100

PARTE C:
TMA 117,0 0,608 1,22 3,92
THEIC 31,0 1,22 3,66 11,75

Los iﬁgredientes de la parte A juntamente
con 36,6 g de &cido cresilico, son:qugados_en un matraz
de reaccién de cuatro bocas de 5 litros equipado con un
agitador accionado por motor, condensador de aire,-;ermé—.
metro y un tubo de borboteo de nitrbégeno. La carga es
calentada dentro del margen de 160 a'l9590 a una velocidad
de 10%Cpor hora hasta que se alcanza una temperatura de
reblandecimiento de bola y anillo de 60%C. En este punto,
se afladen a la carga el MPD y el TMA (1) de la parte B
juntamente con 2080 g de &cido cresilico. La reaccidn es
hecha continuar a 170-195%C hasta que se obtiene una so-
lucién transparente. En este punto, se afade el TMA (2)

y la reaccién es hecha continuar a 190-2052C hasta una
temperatura de reblandecimiento de bola y anillo de 602C.
En este punto, se afiade el TMA de la parte C juntamente
con 666,0 g. de Acido cresflico y la reaccidén es hecha
continuar durante 0,5 horas a 1902C. El THEIC de la parte
C es afiadido y la reaccidén es hecha continuar a 190-2052C.
hasta una temperatura de reblandecimiento de bola y ani-
1llo de 652%C. El proéucpo es dilufdo con 2070,0 g de &cido
cresflico y 1155,0 g de Solvesso 100. La solucién de pro-
ducto tiene un peso de aproximadamente 7850,0 g, y el cond
tenido de sélidos (determinado calentando una muestra de
1,0 g de la solucién durante 0,5 horas a 2002C) es de

28 ,1%.
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Ingredientes Gramos Moles
! Meta,para-cresol 2870 26,6
Formaldehido al 40% 1520 20,3
Trietanolamina 50 0,336
Acido salicilico 50 0,362

AR r/:,;l PV VI N g

Poliéster.- Este componente es idéntico
al poliéster del ejemplo 2 con la misma cantidaa de carga.
Los mismos ingredientes en las mismas proporciones que en
el Ejemplo 2 son hechos reaccionar hasta una temperatura
de reblandecimiento de bola y anillo de 1052C, y el produg
to rinde 3560 g de solucién con 31,0% de sélidos, cuando
la adicidén de disolvente final da un total de 1390 g de
4cido cresilico y 972 g de Solvesso 100.

Ester-uretano-isocianato. Este componente

es idéntico al &ster-uretano-isocianato del Ejemplo 27. La

solucién contiene 35,6% de sélidos y pesa 2965,0 gramos.

Resina fendlica.

El meta,para-cresol, el formaldehido y la
trietanolamina son calentados a reflujo a 992C durante 80
minutos, y se afiade a la carga el &cido salicilico. El
condensador de reflujo es retirado y se reduce la presién
hasta 50 mm de mercuiro y se continiia la reaccién a L,0-6020
hasta que la resina tiene una viscosidad de 20 a 60 poises
a 259C. La resina es dilufda con 3390,0 g de é&cido cresi-
iico. El rendimiento es de 6700,0 g. de solucién con 35,5%
de sbélidos.

Las precedentes soluciones, juntamente con
2,5 g de IPT y 5,0 g de 4cido cresflico, fueron mezcladas
entre si en la proporciones abajo indicadas para propor-
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cionar una solucidén mezclada que tiene una viscosidad de 8,0

poises y un contenido de sélidos de 31,0%.

Composicién mezeladat

5 Ingredientes _ Gramos de solucidn
Amida~imida-éster polimérico 142,2
Poliéster 106,0
Ester-uretano-isocianato 56,2
Resina fendlica ' 13,0

10 IPT 295

Cuando se aplica como fecubrimiento hasta
un grueso espesor aplicado sobre alambre A.W.G. nimero 18,
la precedente composicidén mezclada tenia excelentes pro-
piédades que estén resumidas en la Tabla II. Los alambres
15 recubiertos de este ejemplo tenfan también una resistencia

al rascado . Emerson particularmente sobresaliente.

Mezclas que contienen amida-éster polimérico.

Ejemplo 38
20 Amida-éster polimérico
Ingredientes Gramos Moles
EG ' 134,3 2,16
THEIC 470,0 1,8
MPD 51,9 0,48
25 DMT 776,0 4,0
IPT 3,0 0,0106

Los precedentes ingredientes son cargados en
un matraz de 3 litros de cuatro bocas equipado con agitador
con motor, tubo de borboteo de nitrdégeno, condensador de
30 vaéor de agua y termdmetro. La temperatura es aumentada

23.4.69 - - 67 -
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rédpidamente hasta 1602C, después hasta 23096 a una veloci~
dad de 152C por hora hasta una temperatura final de re-
blandecimiento de anillo y bola de 109%C. EL producto es
diluido con 1500 g de &cido cresilico y con 1250 g de Sol-
vesso 100. La solucién contiene 29,8% de sélidos.

El precedente amida-éster polimérico es em-
pleado como un componente en una composicién que es idénti
ca a la descrita en el Ejemplo 37 excepto que 109,0 g de
1a solucién de amida-&ster polimérico reemplazan los 106,0
g de solucién de poliéster. Se obtienen excelentes resultg

dos sobre alambre A.W.G. nfmero 18 tal como es evidente -

a partir del resumen de propiedades en la Tabla II.

Ejemplo 39
Amida-éster polimérico

Ingredientes Gramos Moles
EG 134,3 2,16
THEIC 470,0 1,8
EDA 28,8 0,48
DMT 776,0 4,0
IPT 3,0 0,0106

Los ingredientes pfecedentes son hechos reac-
cionar hasta una temperatura de reblandecimiento de bola
y anillo de 1062C en un método idéntico al descrito en el
Ejemplo 38. El producto contenfa 29,0% de sélidos.

El amida-éster polimérico de este ejemplo es
empleado como un componente en una composicién mezclada
idéntica a la descrita en el Ejemplo 37, excepto que 113
g de este amida-éster polimérico reemplazan a los 106,0
g de poliéster. Los excelentes resultados obtenidos con
un grueso espesor aplicado sobre alambre A.W.G. nlmero
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18 resultan evidentes a partir de las propiedades resumi-

das en la Tabla II.

Mezclas que contienen varios ami-

da-imida-ésteres poliméricos.

5 7 Ejemplo 40Q:

Amida-imida-éster polimérico (4):

Este componente es idéntico al amida-imida-éster :

polimérico descrito en el Ejemplo 37.

10 | Amida-imida-éster polimérico (B):

Ingredientes Gramos . Moles

Solucién de amida-imida-és

ter polimérico (A) 183,0
EG 134,3 2,16
15 THEIC 170,0 1,8
DMT 683,0- 3,52
IPT 3,0 0,0106

Los ingredientes precedentes son cargados en
un matraz de reaccidn de cuatro bocas de 5 litros equi-
20 pado con un agitador acéionado por motor, condensa&or de
vapor de agua vertical, termémetro y tubo de borboteo de
nitrégeno. La carga es calentada répidamente a 160°C,y
después a 2052C a una velocidad de 15°C por hora. A 2059C
se alcanza una temperatura de reblandecimiento de bola y
25 anillo de 842C, y se afiade 1300,0 g de A&cido éresilico
de calidad para resina y 990,0 g de Solvessb 100. La so-
lucién de producto pesa 3714,0 gramos-y contiene 32,0% de

sélidos .
Ester-uretano-isocianato:
Este componente es idéntico al §ster-uretano-
30 isocianato descrito en el Ejemplo 37.
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Resina fendélica:

Este componente era idéntice a la resina fe-
ndlica descrita en el Ejemplo 37.

Los componentes precedentes son mezclados entre
si para formar una composicidn para esmaltado de acuerdo
con la siguiente férmula.

Compos icién mezcladail

Ingredientes Gramos

Amida-imida-éster polimérico (A) 713,0
Amida-imida-éster polimérico (B) 703,0
Ester-uretano-isocianato 335,0
Resina fendlica , 76,5
IPT (en 30 g de &cido cresilico) 15,0

El amida-imida-éster polimérico (B) es més
compatible con los otros componentes de la mezcla que
el poliéster del ejemplo 37. La composicién mezclada de
este ejemplo exhibe un margen de secado en estufa més
amplio (desde510 a 1200 cm/minuto en comparacién con 510
a 960 cm/minuto para el Ejemplo 37), y tiene excelentes
propiedadés cuando es aplicado como recubrimiento sobre
alambre conductor A.W.G. nimero 18 hasta un grueso es-
pesor aplicado. Las propiedades estén resumidas en la
Tabla II.

Ejemplo 41

Amida-imida-éster polimérico (A):

Este componente es idéntico al amida-imida-
éster -polimérico descrito en el Ejemplo 37.

Amida-imida-éster polimérico (B):
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Ingredientes Gramos Moles

Amida-imida-ester poli-

mérico (4) 966,0 ) -
EG 134,3 2,16
THEIC 470,0 1,8
mr 683 ,0 3,52
IPT 3,0 0,0106

los precedentes ingredientes
son cargados en un recipiente equipado tal como se des-
cribe en el Ejemplo 40 y son calentédos répidamente a
1602C, y después de estos a 1959C a una velocidad de 159C
por hora. A 1959C, se obtiene una temperatura de reblan-
decimiento de bola y anillo de 75%C, y la solucidén de
producto es dilufda con 1300 g de Acido cresilico de ca-
lidad para resina y 990 g de Solvesso 100. La solucidn
pesa 4200 g y contiene 30,8% de sélidos.

Ester-uretano-isocianato.

Este componente es idéntico al éster-uretano-
isocianato deserito en el Ejemplo 37.

Resina fendlicat

Este componente es idéntico a la resina fené-
lica descrita en el Ejemplo 37.

Composicidén mezcladas

Componente Gramos
Amida-imida-éster polimérico (A) 654
Amida-imida-éster polimérico (B) 820,0
Ester-uretano~isocianato 335
Resina fenbélica 76,5
IPT (En 30 g de &cido cresilico) 15,0

La composicidn mezclada de este ejemplo da
- 71 -
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buenas propiedades dentro de un amplio margen de secado
en estufa, cuando es aplicada como recubrimiento hasta'un
grueso espesor aplicado sobre alambre A.W.G. ném. 18, péro
el margen de secado en estufa es algo mis estrecho que el
que se obtiene con la composicién mezclada del Ejemplo 4O.
Las propiedadés estdn resumidas en la Tabla II.
Ejemplo 42

Amida-imida-éster polimérico (4)

Este componente es idéntico al amida-imida-
éster polimérico descrito en el Ejemplo 37.

Amida-imida-éster polimérico (B)

Ingredientes _ Gramos Moles
EG 134,3 2,16
THEIC 470,0 1,8
MPD 51,9 0,48
TMA 92,3 0,48
DMT 683,0 3,52
IPT 3,0 0,0106

Los precedentes ingredientes (afiadiéndose
el IPT juntament; con 50,0 g de &cido cresilico de cali-
dad para resina y 25,0 g de xileno) son cargados en un
matraz equipado tal como se describe en los ejemplos pre-
cedentes. La carga es calentada répidamente a 160§C y des~-
pués a 225°2C a una velocidad de 1520 por hora. Se alcanza
una etapa de formacidén de hilos' a la temperatura superior
y se afladen 1500 g de &cido cresilico de calidad para re-
sina y 1080 g de Solvesso 100. Se obtiene una solucidén que
contiene 31,3% de sélidos.

Ester-uretano-isocianato. Este componente

es idéntico al éster-uretano-isocianato descrito en el
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Ejemplo 37.

Resina fendélica.

Este componente es idéntico a la resina fe-

nélica descrita en el Ejemplo 37.

| Los precedentes componentes son mezé¢lados
entre si en las proporciones abajo indicadas. La compo-
sicidén mezclada es aplicada como récubrimiento sobre
alambre de cobre A.W.G. nfimero 18 hasta un grueso espe-
sor aplicado. Las excelentes propiedades obtenidas estén
resumidas en la Tabla II.

Composicidn mezeladas

Componente: Gramos
Amida-imida-éster polimérico (4) 687,0
Amida-imida-éster polimérico (B) 713,0
Ester-uretano-isocianatoe 335,0
Resina fendlica . 7645
IPT (en 30 g de Acido cresilico) 15,0

Combinaciones de recubrimiento superior de

poliimida aromética y de poliamida-imida

- aromética
Ejemplo 43

Un alambre de cobre A.W.G. ntmero 18 fue recu-
bierto con un espesor de 0,065 mm de la composicidn des-
crita en el Ejémplo 26 y fue recubierto superiormente con
0,01 mm de una solucidn de precursor de poliimida aroméi-
tica, que es el producto de reaccién de dianhidrido piro-
melitico y 4,4'-diaminofeniléter (disponible comercial-
mente a partir de DuPont bajo el nombre de propietario
ML). La marcada mejora en la duracién térmica provocada

por el recubrimiento superior de poliimida aromética esté
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i bla II. Se obtiene una duracién termica a 22520 incluso

resumida en la Tabla II.

Ejemplo LL

Este ejemplo es idéntico al Ejemplo 43, ex-
cepto que el recubrimiento inferior de 0,065 mm se deri-
vaba de la composicién descrita en el Ejemplo ll. Nueva-
mente, el efecto del recubrimiento superior de.poliimida

aromdtico sobre la duracién térmica estd indicado en la T

mejor. en este ejemplo, comparada con la obtenida en el
Ejemplo 43.
Ejemplo 45%

La composicién mezclada del Ejemplo 37 fue
empleada para aplicar un recubrimiento de cuatro capas 80+
bre alambre de cobre A.W.G. nfm. 18. Un recubrimiento
superior de dos capas era de una resina de poliamida-
imida aromitica, que era el producto de reaccién de clo~
ruro de anhidrido trimelitico y de metilendianilina (dis-
ponible comercialmente a partir de Aﬁerican 0il Company
bajo el nombre de propletario AI-537). Las propiedades
estén resumidas en la Tabla II. Resulta evidente que la
resistencia a la abrasidn repetida, la resistencia al cho-
que frente al calor, el margen de secado en estufa, la
flexibilidad, la resistencia al cortocircuito y la du-
racién térmica, son excelentes.

Resistencia a los hidrocarburos fluorados

halogenados.

Algunas aplicaciones de conductores eléctri-
cos aislados requieren propiedades especiales ademés de
las anteriormente descritas. Un motor-compresor cerrado
herméticamente es una de tales aplicaciones, a causa de
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que los recubrimientos aislantes de los enrollamientos es-
ténr expuestos a los hidrocarburos halogenados que se uti-
lizan en calidad de refrigerantes. Los recubrimientos ais-
lantes debenresistir la formacidn de ampollas cuando son
retirados con rapidez desde el refrigerente y son calen-
tados, y debe retener resistencia a la abrasién cuando
son sumergidos en el regrigerante; Un ejemplo de un re-
frigerante tipico y ampliamente utilizado es el mono-
c¢lorodifluorometano (Freon.éz). Se deberéd sobreentender,
desde luego, gque el recubrimiénto aislante deberi rete-
ner, las propiedades hasta ahora deséritag o sacrificar
poco de ellas.

Los recubrimientos aislantes de este invento
tienen una resistencia muy alta a los hidrocarburos halo-
genados. Ensayos’ que comparan los recubrimientos de este
invento con una resina de polivinilacetal de calidad para
aparatos herméticos ampliamente utilizada, indican la su-
perioridad de las composiciones de este invento. Sumergien
do muestras de alambre recubierto en monoclorodifluoro-
metano durante 2. horas a la temperatura ambiente, en-
friando hasta -40%C, retirando y calentando répidamente
las muestras a 1509C, se provocd que la muestras de po-
livinil acetal formasen ampollas. Muestras recubiertas
de acuerdo con el Ejemplo 37 anterior no mostraron for-
macién de ampollas.

Muestras de alambre recubierto fﬁeron some-
tidas a abrasién con un filo de cuchilla de 0,400 mm de

didmetro bajo una carga de 450 g mientras estaban sumer-

gidas en monoclorodifluorometano. El nGmero de carreras
hasta el fallo para el polivinilacetal para aparatos
- 75 -
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herméticos era inicialmente de 850, y menor de 1 con cada

una de las tres muestras que fueron sumergidas, respec-

: tivamente, durante 1,4 y 7 dias. Muestras recubiertas de

acuerdo con el Ejemplo 37 antérior fallaron incialmente
después de 875 carreras y después de 550, 190 y 200 carre-
ras, respectivamente, sobre muestras sumergidas durante
1,4 y 7 dias.

Nuevos compwe stos de éster-uretano-isocianato

Uno de los componentes de algunas de las com-

| posiciones mezcladas descritas anteriormente es un éster-

uretano-isocianato que es el producto de reaccidén de 1 mol
de DMT, 2 moles de THEIC y L moles de TDI. Detalles de la
preparacién estén dados en el Ejemplo 27 anterior. Se de-
berd observar que se forma primeramente un diéster a par-
tir del DMT y del THEIC, y que el TDI es hecho reaccionar
a continuacién con el diéster. La reaccidén del TDI se con-
duce en un exceso de &cido cresilico de manera que los gru
pos terminales de isocianato reactivos del producto son
bloqueados formando uretano aromitico. El bloqueo mejo-
ra la estabiiidad en almacenamiento del producto. El Na-
cconate 80 empleado en el ejemplo 28 es una mezcla 80320
en peso de diisocianato de 2,4-tolileno y diisocianato de
2,6-tolilenoc.

Se pueden emplear otros poliisoclianatos en
lugar del TDI para proporcionar componentes apropiados

para utilizarse en composiciones aislantes. El diisocia-

- nato de dianisidina, el diisocianato de h,h'Qdifeniléter

y el diisocianato de Ly L' -difenilmetano son ejemplos de
otfos poliisccianatos apropiados.
Se pueden utilizar otros ésteres de dial-
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-sus mezclas pueden sustituir al &cido cresilico.

cohilo inferior de Acido tereftédlico en lugar del DMT, pa-
ra formar el diéster con THEIC. El Acido isoftalico y sus
ésteres de alcohilo inferior pueden ser utilizados también
como un sustitutivo del DMT, en totalidad o en parte, pero
resuitando en las mezclas subsiguientes una menor mejora

de resistencia al choque frente al calor. Otros fenoles o

Aunque la utilidad del éster-uretano-isocia-
nato ha sido ilustrada anteriormente en mezclas que con-
tienen el amida-imida-éster polimérico de este invento,
se deberé sobreentender que este isocianato puede ser
mezclado y/o hecho reaccionar con poliésteres, con poliés-
ter-amidas, y con otras composiciones para esmaltado de
alambres similares. Desde luego, este nuevo poliisocianato
puede ser utilizado en composiciones y mezclas en que los
poliisocianatos hasta ahora conocidos han sido empleados.
Las ventajas de resistencia al choque frente al calor me-
jorada, de mejorada resistencia a los disolventes y de
margen de recubrimiento mejorado se ébtienen con este nue-
vo poliisocianato sin la reduccidn usual de flexibilidad
que se encuentra con la adicidn de otros poliisocianatos.

Haciendo referencia ahora a la figura 1, el
conductor 10, aunque se describe en los precedentes ejem-
plos como un alambre de cobre, puede ser de un metal tal cg
mo aluminio, plata, solo o una combinacidén chapeada o re-
cubierta con metal. Después de ser curado en la torre de
esmaltado o en otros medios de caldeo, el recubrimiento 11
se adhiere tenazmente al conductor 10. Aunque el conductor
10 est4 ilustrado como de seccién transversal circular,

puede tener cualquier otra seccidén transversal deseable
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tal como cuadrada o rectangular. El conductor 10 puede
ser un fleje plano o una hoja delgada.

Las composiciones de este invento pueden ser
aplicadas también a conductores eléctricos tales como
alambre en combinacidn con materiales de aislamiento, tan-
to orghnicos como inorgénicos, en forma de pelicula y/o fi+
brosa. Una forma de dicha combinacidén esté ilustrada en la
figura 2. Un alambre de cobre 20 est& provisto con un
recubrimiento fibroso 21 impregnado con una composicién res
sinosa de amida-imida-éster polimérico solidificada des-
crita anteriormente. El recubrimiento fibroso, que puede
ser de fibras de vidrio, de fibras de amianto, de papel,
de algoddn, de seda o similares, puede ser enrollado o
trenzado alrededor del conductor. El recubrimiento 21
puede ser también una pelfcula inorgénica tal comoel éxi-
do de aluminio obtenido anodizando conductores de alumi-
nio, en cuyo caso la pelicula resinosa seri unida a las
peliculas anédicas.

"Los recubrimientos resinoscs de este invento
pueden ser aplicados a conductores en combinaci’on con
recubrimientos de otras composiciones resinosas por enci-
ma o por debajo de ellos. La figura 3 de los dibujos es
una ilustracién de la combinacién particularmente venta-
josa de recubrimientos descrita especificamente en los
ejemplos precedentes. El conductor metélico 30 es recu-
bierto en primer lugar con una pelicula de amida-imida-
&ster polimérico 31 y con un recubrimiento superior 32
de una poliimida aromitica (tal como est& disponible co-
mercialmente a partir de E.I. DuPonf como esmalte para
alambres ML) o de una poli-amida-imida aromética (tal coma

. _ e
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estd disponible comercislmente s pertir de Americen 0il
Company como AI-537). Las ventajas de egtag combinaciones
estan indicadas en los Ejemplos 43, 44 y 45.
Bsta solicitud que corresponde a la presenta~
da en los Estgdos Unidos de América, el dfa 21 de mayo de
1.968, bajo el N2 T30.833 se acoge a log benadficios del

articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Indusgtrinl.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva que se

bregentan paras que sean objeto de egta solicitud de Patenpe
de Invencién.en Egpaila, por.VEINTE alios, son los siguientgs:

1.~ Un método de preparar un compogicidn de
resina de poli(amida-imida-éster) que comprende las operg
ciones de esterificer unes mezcla que comprenda (A) un

componente de acido aromitico que consiste en al menos

uno entre anhidrido trimelitico, Acido isoftdlico y éste-

res de los acidos isoftélicos y tereftalico, (B) un com-

ponente de poliol que contiene al menosgs un compuesto trivg—
lente, hacer reaccionar el producto esterificado con (C)f
anhidrido trimelitico y (D) un compuesto diaminico aroméi
tico para formar una composicidn de recubrimiento de re- .
sina de poli(amida—imida—éster) soluble, oscilando la
proporcidn molar (C): (D) entre aproximadsmente 0,8:1 y

1,8:1, estando coumprendidas entre 0,11 y 1,5 la proporciénf

del nimero medio de grupos amida por radical de resina al?

i

. nlmero medio de grupos unido por radical de resina.
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2.~ Un método segin la reivindicacidn 1, en que

idicho dcido tricarboxilico es écido trimelitico.
‘ 3.~ Un método segln las reivindicaciones 1 & 2,
zen que dicho componente dcido comprende al menos uno entre
;
5 .cido isoftélico y ésteres dialcohilicos de &cido isoftalipo

;y édcido tereftalico.
: 4.~ Un método segln las reivindicaciones 1, 2 &
;3, en que dicho componente &cido comprende al menos uno
ide log dcidos dicarboxilicos que contienen 4 g 10 dtomos

10 de carbono, y de sus ésteres y anhidridos, en particular
iécido sebdcico, adipico, azelaico y maleico, y sus éste-

res y anhidridos.

; 5.- Un método segin una cualquiera de las reivin:
?icaciones 1 a 4, en que dicho componente acido comprende

15 un éaster de titanato en que el grupo alcohilo contiene 1
é 4 dtomos de carbono, en particular titanstos de tetrasl-
bohilo y de tetracresilo.

6.~ Un método segin una cuglquiera de las reivin-
dicaciones 1 a 5, en que dicho componente dcido comprende

20 un poliisocianato.

7.~ Un método gsegin la reivindicacidn 6, en que
dicho poliisocianato es un égter-uretano-isocianato deri-
vado de tereftalato de dimetilo, isocianurato de tris(2-hi-
droxietilo) y diisocianato de tolileno.

25 ' 8.= Un método segin la reivindicacién 6, en que
dicho poliisocianato es un trimero de diisociansto de toli-
leno bloqueado terminalmente.

: 9.~ Un método segin una cualquiera de las prece-
dentes reivindicaciones, en que dicho componente acido com

30 prende un acido tetracarboxilico.

14.1.71 |
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10.< Un método segin una cualquiers de las
precedentes reivindicaciones, en que dicha diamins aromd-
tice es al menos una enire metilendianilina, meta-fenilerdig
ming, 4,4'-diaminodifenil-éter y 3,4'diamino~benzanilida.
'5' 1l.~ Un método segin una cualquiera de las -
reivindicaciones precedentes, en que dicho componente ami-
nico comprende al menos uno entre melamina, piperazina y
amingg alifidticas.

12.- Un método seglin una cualquiers de las -
10 reivindicaciones precedentes, en que dicho tdiol comprende

al menos uno entre isocianurato de tris(z-hidroxietilo),

cianurato de tris(2-hidroxietilo), glicerina, trimetilol-
etano, trimetilolpropanc y pentaeritrita. g
13.~ Un método segin una cualquiers de las - ;
15 precedentes reivindicaciones, en que dicho poliol compren}
de un diol alifgtico, en particular etilenglicol, 1,4—bu4
tanodiol, 1,5-pentanodiol, hexametilenglicol, 1,4=ci=- ;
clohexanodimetanol, neopentilglicol y sus mezclas. ;
l4.~ Un método de preparar una composicién de :
20 poli(amide-imide~$ster) derivada de (A) 40 a 55 equivalen
tes por 100 de un componente &cido que comprende (1) al m?nos
10 equivalentes por 100 de Acido tricarboxilico aromético:
preferiblemente acido trimelitico, (2) hasta 31 equivalen#es
por 100 de al menos uno entre dcido isoftélico y los és-
25 ‘ tereg de dlalcohilo inferior de Acido isoftidlico y de -~
4cido tereftdlico, (3) hesta 10 equivalentes por 100 de al
menos un 4cido dicarboxilico alifdtico que contiene de 4?

a 10 atomos de carbono y/o sus esteres y anhidridos, (4)

hasta 8 equivalentes por 100 de un ésgter de titanato, y (5)

30 hagta 10 equivalentes por 100 de un poliisocianato, (b)

14.1.71
. !
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45 a 60 equivalentes por 100 de un componente amino-polioﬂ
?que comprende: (1) al menos 8 equivalentes por 100 de un
‘ compuesto diaminico primario aromatico, (2) hzsta 5 equiva-

ilentes por 100 de un compuesto aminico seleccionado del

H
»

zgrupo que congigte en diaminag primesrias alifaticas, me-
Elamina y piperazing, (3) al menos 15 equivalentes por 100
éae un poliol que ticne al menog tres grupos hidroxilo, y
%(4) hagba 25 equivalenies por 100 de un diol alifatico.
é 15.- E1 método de la reivindicacidn 1, en que
dicho componente de decido gromitico contiecne tereftalato
ide dimetilo, y el componente de poliol contiene igocianurg
'to de tris(2-hidroxietilo).

16.~ E1 método de les reivindicaciones 1 & 15,
en que el compuesto diaminico aromitico consiste en al
rmenos uno entre metileno-dianilins y meta-fenilenodiamina.
f 17.- Un método de preparar una composicidn de
zrecubrimiento apropisda para el aislamiento de los conduc-
étores ellctricos, que comprende former una mezcla de (1)
fel amida~imida~éster polimérico de una cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 15, y (2) el producto de esterificacidn

de una mezcla que comprende un Acido dicarboxfilico aromé~

tico y un poliol que contiene al menos tres grupos hidro-
xilo.

18.- ©1 método de le reivindicacidn 17, en que
dicha mezcla coniiene un ésier de bitanabo.

19.~ E1l método de los reivindicaciones 17 6 18,1
en gue dicha umezcla contiene desde gproximadamente 1 a lOﬁ}
gobre una bage en peso de sb6lidos, de un resina fenélica.i
7 20.- 31 mévodo de las reivindicaciones 17 18 o |

19, en que dicha mezcla contiene un éster-uretano-isociane-
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to de (a) un compuesto de diisocianato, (b) un &cido di- :
carboxilico aromédtico y (c¢) isocianurato de tris(hidroxial
cohilo).

21l.~ Bl método de las reivindicaciones 17, 18 &
19 en que dicha mezcla conticne un éster—uretano-igocia—
nato de (a) un compuesto de diisocianato, (b) un 4eido
dicarboxilico aromatico y (C) cianurato de tris(hidroxisl
cohilo). '

22.~ E1 método de la reivindicacién 20, en que
dicho éster-uretano-isocianato eg el producto de reaccidn
del diégter de tereftalato de dimetilo y de isocignurgio
de trig(2-hidroxietilo) con diisocianato de tolileno.

23.~ Bl método segin una cualquiera de las rei-
vindicaciones 17 a 22 en mezcls con un sistema disolvente

que contiene dcido cregilico y un hidrocarburo aromdtico.

24.~ Un método de preparar uns composicidn de

regsina de poli(amida~imida~éster).

Tal y como se ha descrito en lg Ilemoria que an—:
l

tecede representado en el dibujo que se acompaiia y con !
los fines que se han egpecificado.

Esta Memoria congta de ochenta y tres hojas - E
escritas a maquina por unes sola cara.

16 (i
Hadrid, Live. §J
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