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SINTLASE

PATENTE
DE
INTRODUCCION

a favor de Don Jaime CONANGLA OROMI, de nacionalidad espa-
fiola, residente en Barcelona, Avenida José Antonio 586,

por "PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE POLIMEROS DE PO-
LIAMIDA-INIDA PARA EL ESMALTADO DE CONDUCTORES ELECTRICOS™.

MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invencidm se refiere a un procedi-
miento para la fabricacién de resinas sintétlcas a base
de polimeros de poliamida-imide aptos para producir so=-
bre conductores y otros elementos eléetricos, recubri-
mientos flexibles y resistentes a temperaturas elevadas.
Mds concretamente, se refiere s la produccién de resinas
de poliamids solubles en disolveﬁtes orgénicos y que for-
man los polimeros de amida-imida al ser calentadas sobre
el material & recubrir, formendo peliculas que tienen

buene. resistencia a las temperaturas elevadas, sin que por
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ello se presgﬁte fragilidad en el recubrimiento.
‘ El procedimiento de acuerdo con ia invencidn
consiste en hacer reaccionar anhidrico trimelitico con
un diisoéiahétd orgéﬁico'que contiene grupos isocianato
como‘ﬁniéd:cémponente fuﬁcionél; enlproporcidnes nolares
comprendidas entre 1:0,95 y 1:1,4, en el seno de un disol-
vente brgéﬁiéo, produ&iendo'pn intermediario que contiene
‘ enlaces'de émida f es bloqueado posfeiibrﬁénte pbr medio
de un fenol monhldrlco, para ser calentado luego a fin -
de esclndir el fenol bloqueante y bprovocar la pollmerlza—
eién a fin:de prgduqir el pollmero de poliamijda.

. De:esta manera se obtiene un.pdlimerordue,tiene
priﬁcipalhéhté}enlaces amida e imida alternados, de ma-
.hera que:seﬁdbﬁiehe.ﬁuenas propigdades frente a las altas’
temperaturaé con uaninimb de sacrificio Ee la Tlexibilidad
de las pellculas formadas. Los esmaltes formados & hase
de estas re51nas son apllcables tanto & conductores u
otros elementos que han de ser alslados electricamente, co-
mo a materiales de aislemiento para estos eﬂectos,-especlal—
mente i?miﬁadbs,aislantes 2 base de fibra de vidrio.

- En uﬁa reéliZacién preferida, el anhidrido tri-

melitico,de férmula:
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es hecho reaccionar con el difenil4meténo-4,4‘-diisoc1ana—‘

to cuya férmula es:

pare dar 1ugar ala formacién, con desprendimlento de an-

hidrido carbonico del 1ntermediario

‘ qﬁé,”segﬁpuqs de ver, posee gimlténeamente las funciona-

" lidades anhidrido e isocianato.

) El intefmediario'obtenido'én la reaceidén anterior
es calentado suavemente con fenol de manera que.eé blogquea~

do y se obtiene la substancia de férmula:

OO B 00

Se puede utilizar para esta reaccion de bloqueo

diversos fenoles, a condiccidn de que los misios sean suscep- .

tibles de ser liberados completamente a las femperaturas

'-a que los objetos recubiertos o trétadds con la resina

son calentados a fin de obtener la pélicula final aislante.

Se puede recurrir, por ejemplo, a fenol normal, metacresol,

paracresol, ortocresol, mezclas de 1as substanclas anterio-

'res, xilenoles tales como 2, 6-dimetil-fenol 4met11-fenol

4—butil—fenol terciario, 2-butil—ieno;, 4fn—octil—fenol,
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4éisoocti1-£énol, 2-cloro-fenol, 2,6-dicloro-fenol, 2-nitro-
-fenol, 4-nitro-fenol ¥y 3-nitro-feﬁol..0tro§ compuestos que
se hallaniédmprgndidds dentro de esta aefinieién-ya son
- bien conocidos y ‘Se hellan ilustredos en la patemtes nor-
'5. ) teémeficéha352 732 265 Yy 2 982 T54.
fmpvmmw'k vé,mu AL calentar el producto de reaccidn a 130 C, el
. fenol del grupo NCO es 11berado Yy pasa a former parte del
dlsolvente, al tlempo que se desprende diéxido de caxrbono

para produoir un pollmero de pollamlda soluble en. dlSOl—

10. l‘ véhtes, de aeperdo con la ecuaelon- : S ]
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25, " - Este pollmero de pollamlda es 1nsqlub111zado

P
R

prlmariamente por la formaclon de imlda que tlene 1ugar
cuando se' llbera mas fenol’ durante el calentamiento final

o que se 11eva a cabo sobre el obaeto recublerto con la resina
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7 ve;tida_en un polimqro"gpn;grupOs ipida ¥y amida alternos,

‘

el cual tiene la siguiente estructuras

|
—~N-R=N=C=0

O=0

= J )

___En esta férmuléﬁlbs*grupos“terminaléswse ha-

"llan 1dealizados.iAdemés; mientras que la estructuras an-

terior muestra la formacién de imida, es de notar que en

la operacidn de coccién final también se ﬁroduce”cierﬁg

crecimiento de las cadenas poliméricas, segin se.despren;

de de la existencia de grupos reédtivos.~

 lLas proporciones molares entre el anhidrico tri-

‘melitico y el diisocianato hanvde'estér comﬁiénﬁidas en=

tre 1:0,95 y 1:1,4, y nds concretamente entré'l:Q,97 y'

'1:1,3. Cuando baja la proporecién dehisoéianato, pd;méjemy

plo'én el orden de 1:0,90, el polimero pierde flexiﬁili—

dad y adherencia; por.el contrario, cuando la proporcién

de diisocianato rebasa el limite supérior_indicado antes,

- 8e pierde muchas otras pnopiedades;'tales como escasa

resistencia ‘& 10s choques térmicos, falta de flexibilidad

y poce resistencia meadnica. - -

Desde el punto de vista quimico,-‘cuando. le

reaccién.se lleva a cabo .¢on proporciones molares de

~casi-1:1, que es lo preferido, el producto final consiste
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esencialmente en enlaces amida e imida alternados, pero

al separarse de esta relacidén molar preferida se pierde
en cierto grado esta estructura, aunque continfan sien-
do predominantes dichos enlaces alternos y se conserva
la nueva combinacidén de propiedades deseada.

En lugar del diisocianato especifico mencionado
anteriormente se puede utilizar otros derivados equivalen-
tes, tales como toluen-diisoecianato, hexametilen-diisocianato,
polimetilen-polifenil=diisocienato, diisocianato de diani-
sida, fumarato de bis-2-isocianatoetilo, carbonato de bis-
2-isocianatoetilo y 2,3-dicarboxilsto de bis-2-isocianatoeti-
lo-1-1,4,5,6,7,T-hexacloronorborn-5-eno.

Los esmaltes obtenidos de acuerdo con la inven-
cién son utilizables como tales,pero encuentran especial
aplicaciéﬁ como cape final para mejorar las carscteris—
ticas de otros esmaltes remoendurentes, especialmente del
tipo de los poliésteres, utilizados como recubrimiento de

base.

Ia invenocidn es ilustrada mediante los siguientes

ejemplos:

EJEMPTLOI.

En un recipiente de reaccién equipado con agi-
tador, dispositivo de .carga, condensador de reflujo, aloje-
miento para termémetro y fuente de calor, se introduce 431
prartes en pedo de N-metil-mrrolidona y 169 partes en peso
de difenil-metano-4,4’-diisoccianato. Se calienta a 90°C
mientras se agita haste disolucidn, y luego se afiade 130 -

partes de anhfndrido trimelitico. La temperatura es elevada
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hasta 125°C y tione lugar una reaceidn exotérmica, al tér-
mino de la cual la temperatura es aumentada alin mis, has-
ta 140°C y mantenida hasta liberar un total de 29,8 par-
tes en peso de dibxido de carbono. Se enfria a 125°C y se
afiade 127 partes de fenol. Se vuelve a elevar la tempera-
tura a 140“0 y es mantenida hasta que una muestra del me-
dio reaccional tiene, & la temperatura ambiente, una vis-
cosidad comprendida entre 6000 y 10 000 centipoises (vis-
cosimetro Brookfield), después de lo cual se enfria a
115% y se afiade 143 partes en peso de Solvesso (R.T.M.)
100. (Este disolvente es una mezcla de hidro carburos aro-
mdticos con una temperaturs de ebullieidén comprendida en-
tre 152 y 173°C.

De estz manera se obtiene una composicién de es—
malte a punto de ser utilizada, que tiene un total de sé-
lidos de 30,5¢ y una viscosidad de 3300 centipoise a 30°C.
La determinacién de sélidos se realiza calentando una mes—
tra de 0,5 g & 170°C durente 40 minutos.,

Este esmalte, aplicado sobre conductores eléc-
tricos produce peliculas flexibles y resistentes a las
temperaturas elevadas,

EJEMPLO 2.

Una tela de vidrio es empapada con la solucidn
poliam{dica obtenida en el ejemplo anterior; se deja escu-
rrir el exceso de solucién. Cada capa de tela impregnada
es precurada & 150°C durante 20 minutos a fin de eliminar
los disolventes y proporcionar un material preimpregnado,

que se presenta seco al tacto, Sels de estas capas son




apiladas en unmlde y curadas durante 25 minutos a 20500
v 42kg/cm2 de presidn, seguido de 5 minutos g la misma
temperatura y 105 kg/cm? de presién.
Se obtiene un laminado que puede ser troquela=-
5 do en la forma deseada pare formar separadores eléectricos
¥ elementos similares aptos para resistir una prolongada
exposicidn a temperaturas elevadas.
7 Serdn independientes del alcance de la presen~
te invencidn los. detalles accesorios y demds caracteris-
10. ticas que no alteren la esencialidad de la invenciédn,
tales como los medios y aparatos utilizados en la puesta
en prictica de la mismas, por quedar todo ello comprendi-
do dentro del espiritu de las siguientes reivindica-

ciones,

NOTA

15. Se reivindica como objeto de la presente pa-
tente de introduceién:

1l.Procedimiento para la obtencidn de polimeros
de poliamida~imida pars el esmaltado de conductores elée-
tricos y elementos equivalentes o aislantes, los cuales
pueden ser curados para formar enléces imida, caracteri-
zado esencialmeﬁte por el hecho de hacer reaccionar
anhidrido trimelitico con un diisocianato orgénico que con-

tiene grupos isocianato como Unica funeién, em proporciones
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molares comprendidas entre 1:0,95 y 1:1,4 en un disolven-
te orgdnico, para formar un intermediario que contiene
enlaces amida y es bloqueado con un fenol monohidrico,
calentando posteriormente el intermediario blogueado para
escindir el fenol y provoecar la polimeriéacién a fin de
producir el polimero de poliemida.

2. Procedimiento para la obtencién de polime-
ros de poliamida-imida para el esmaltado de conductores
eléctricos, de acuerdo con la reivindicacién 1, caracteri-
zado esencialmente por el hecho de que las proporcio-
nes molares del anhidrido trimelitico y el diisocianato
estan comprendidas entre 1:0,97 y 1:1,3.

3. Procedimiento para la obtencidén de polimeros
de poliamida-~imida para el esmaltado de conductores eléc-
tricos, de acuerdo con lus reivindicaciones 1 y 2, carac-
terizado esencialmente por ei hecho de que el anhidrido
trimelitico y el diisocianato son hechos reaccionar en
proporciones substancialmente equimolares.

4. Procedimiento para la obtencidén de polime-
ros de poliamide-imide para el esmaltado de conductores
eléctricos, de acuerdo con lareivindicacidén 1, caracteri-
zado esencialmente por el ‘hecho de que el diisocianato es
difenil-metano-4,4 -diisocianato.

5. Procedimiento para la obtencién de polime-—
ros de poliamida~imida para el esmaltado de conductores
eléctricos, de acuerdo con la reivindicacién 1, caracteri-
zado esencialmente por el hecho de que el diisoeianato es

tolilen-~-diisocianato.
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6. Procedimiento para la obtencién de polime~
ros de poliamida-imida para el esmaltado de conductores
electricos, de acuerdo con la reivindicacién 1, caréoteri-
zado esencialmente por el hecho de que el fenol monohidri-
co utilizado para bloquear el intermediario, es el fenol
normal,

7. Procedimiento para la obtencién de polime-
ros de poliamida-imids para el esmeltado de conductores
eléctricos, segin las reivindicaciones 1 y B, caracteri-
zado esencialmente por el hecho de que el fenol es hecho
reaccionar con el intermediario en la proporcidén molar
de esencialmente 2:1,

8. Procedimiento para la obtencibén de polime-
ros de poliamida—imida para el esmaltado de conductores
eléctricos, de acuerdo con la reivindicacidén 1, caracteri-
zado esencialmente por el hecho de gue el polimero es apli-
cedo en solueidn a un articulo ¥y el conjunto es curado pa-
ra eliminaer el disolvente y provocar la formacidn de los
enlaces imido en el polimero.

8. Procedimiento para la obtencidn de polime~
ros de poliamida-imida para el esmaltedo de conductores

eléetricos.

Todo ello segin queda descrito y reivindicedo



en la presente memoria descriptiva que consta de once
hojas foliadas escritas por una sola cara,
Barcelona, 17 de abril de 1970
Jaime CONANGLA OROML
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