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I N V E N C I O N

por "UN PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE POLIIMIDAS 
AROMATICAS SOLUBLES", a favor de la firma suiza CIBA-GEIGY 
AG, residente en BASILEA (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Esto invento se refiere a nuevas poliimidas aro­
máticas solubles que se caracterizan por comprender una 
unidad recurrente que tiene la fórmula estructural siguiente:
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en ¿onde R^ y R^ son alquilo(inferior) de 1 a 6 átomos de 
carbono y arilo, y los ácidos de poliamida de los que estos 
se derivan. El grupo de alquilo(inferior) aquí empleado 
incluye grupos alquílicos de cadena lineal y ramificada con 
seis átomos de carbono a lo sumo. Ejemplos de dichos grupos 
son el metilo, etilo, propilo, isopropilo, butilo, pentilo, 
hexilo y similares.

Los grupos arílicos de R^, Rg y R^ incluyen el 
fenilo; el fonilo sustituido con uno o mas grupos alquílíeos 
como el motilo, etilo, propilo o con uno o mas grupos de 
halógeno como cloro o bromo? el naftilo, antrilo, fonantri­
lo y, de preferencia, el fenilo.

Las poliimidas producidas según esto invento se 
caracterizan por la útil solubilidad en ciertos disolventes 
orgánicos. Las poliimidas conocidas hasta ahora en el arte 
han sido, por lo general, extremadamente insolubles y no han 
podido sor moldeadas despuás do la conversión del estado 
poliamida-ácido a la forma poliimida. Las poliimidas del 
invento son útiles en extremo por el hecho de que pueden 
disolverse en ciertos disolventes, en concentración relati-
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vamente elevada, y las soluciones pueden emplearse para 
la ulterior fabricación de poliimidas. De este modo resulta 
posible producir películas, revestimientos y similares de 
poliimida sin la necesidad de utilizar un intermediario 
de poliamida-ácido con una subsiguiente etapa de conversión. 
Esto es muy ventajoso porque permite la aplicación de re­
vestimientos de poliimida a artículos que podrían dete­
riorarse con el calentamiento o las técnicas de conver­
sión química hasta ahora necesarias.

Las poliimidas solubles exhiben excelentes propie­
dades físicas, químicas y eléctricas que las hacen aptas 
para ser utilizadas como adhesivos, resinas de laminación 
para placas de circuito impreso, fibras, revestimientos 
para fines decorativos y eléctricos, películas, esmaltes 
para cable y  compuestos de moldeo.

Se ha descubierto que estas poliimidas son solu­
bles en una proporción de, por lo menos, el 20% en peso a 
una temperatura de unos 252C en disolventes comunes de tipo 
poliamida, como N-metilpirrolidona, dimetilacetamida, hexa- 
metilfosforamida, dimetilsulfoxido, dimetilformamida y 
similares, asi como disolventes tales como los éteres cícli­
cos representados por dioxano y tetrahidrofurano; hidro­
carburos clorados como el cloruro de metileno, el tricloro- 
metano, el tetracloroetano, 1 ,1 ,2-tricloroetano y simila­
res; disolventes del tipo fenólico como cresol, fenol, 
fenol clorado y similares; y disolventes tales como nitro- 
benceno y piridina.

Las poliimidas se preparan haciendo reaccionar un 
anhídrido del ácido tetracarboxílico aromático de la fórmula
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en 1- que X tiene el significado indicado antes, cpn
una diamina que tiene la fórmula

en la que R- tiene el significado indicado antes;
2 0 . 1

en un medio reaccional orgánico que es un disolvente para 
uno, por lo mencs, de los reactivos, de preferencia, bajo 
condiciones sustancialmente anhidras, a una temperatura 
inferior a 100SC y, de preferencia, a 20S0-50SC. El pro­
ducto de esta reacción es un ácido de poliamida que viene 
representado por la fórmula siguiente:
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15.

20.

25.

en la que y X tienen el significado indicado antes.
El ácido de poliamida se convierte subsiguiente­

mente en la poliimida con diversos métodos que incluyen 
el calentamiento de la solución de ácido de poliamida a 
temperaturas comprendidas entre lOOsC y 240S, segdn el 
punto de ebullición del disolvente orgánico, hasta que 
se completa la imidización; por medios químicos, por ejemplo, 
adicionando a la solución de ácido de poliamida un agente 
deshidratante como el anhídrido acético, solo o en combi­
nación con un catalizador de amina terciaria como piridi- 
na y opcionalmente calentando o no la solución resultante 
a unos 120SC hasta que se completa la imidización.

Mas concretamente, la preparación del ácido de 
poliamida, que se convierte subsiguientemente en la polii­
mida, puede llevarse a cabo convenientemente en formas 
diversas. Las diaminas y dianhídridos pueden mezclarse



4 0 9 0 3 0

previamente como sólidos secos en cantidades equivalentes 
y la mezcla resultante puede adicionarse, en pequeñas por­
ciones y con agitación, a un disolvente orgánico. Altero- 
nativamente, puede invertirse este orden de adición^ o sea, 
después de mezclar previamente la diamina y el dianhidrido 
puede adicionarse a la mezcla, con agitación, el disolvente. 
Asimismo, es posible disolver la diamina en el disolvente 
mientras se agita y añadir lentamente el dianhidrido en 
porciones que ofrezcan una velocidad de reacción controlable. 
Sin embargo, puede, asimismo, variarse este orden de adición. 
Todavía otro proceso comprende el disolver la diamina en 
una porción de un disolvente y el dianhidrido en otra por­
ción de éste mismo disolvente o de otro y mezclar luego 
las dos soluciones.

El grado de polimerización del ácido de poliamida 
y su poliimida correspondiente se somete a control deliberado. 
La relación molar de diamina a dianhidrido en la mezcla de 
reacción inicial puede oscilar entre 2:1 a 1:2. El empleo 
de cantidades equimolaros de los reactivos bajo las condi­
ciones proscritas proporciona polímeros de peso molecular 
muy elevado mientras que el empleo de uno u otro reactivo 
en gran exceso limita la extensión do la polimerización.
Sin embargo, ol objeto de este invento incluye ácidos de 
poliamida de peso molecular elevado y reducido y sus polii- 
midas correspondientes.

Los polímeros de bajo peso molecular pueden, además, 
utilizarse como prepolimeros intermediarios que pueden 
reaccionar con agentes prolongadores do cadena apropiados 
para ofrecer polímeros que son titiles como adhesivos y como
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5.

10.

15.

20.

25.

resinas de moldeo y laminación. Los polímeros de bajo peso 
molecular pueden terminar en los extremos con compuestos de 
grupos funcionales como el anhídrido nádico, el anhídrido 
maléico, el anhídrido metílnádico y similares, y calentar­
se subsiguientemente para inducir la formación de enlaces 
transversales y la extensión de la cadena.

Además, utilizando un exceso de un reactivo para 
limitar el peso molecular de los polímeros puede utilizarse 
un agente de terminación de cadena, como el anhídrido itálico 
o la anilina, para rematar los extremos de las cadenas de los 
polímeros.

Para efectuar la conversión de los ácidos de polia- 
mida a poliimidas, se calientan los ácidos de poliamida 
por encima de 5020 y, de preferencia, en una atmósfera iner­
te y, más preferentemente, en una atmósfera inerte compren­
dida entre 1102C y 2402 0. En el procedimiento preferido, 
se preparan los ácidos de poliamida a una temperatura in­
ferior a 502C y se mantienen a esta temperatura hasta que 
la viscosidad máxima indica que se ha obtenido la máxima 
polimerización. Subsiguientemente se calienta el ácido 
de poliamida, en solución y bajo atmósfera inerte, a una 
temperatura comprendida entre 1102C y 2402C aproximadamente, 
para convertir el ácido de poliamida en poliimida. Alter­
nativamente puedo prepararse la poliimida soluble mezclando 
la diamina y el dianhidrido a temperatura ambiente en un 
disolvente como nitrobenceno y luego calentando rápidamente 
la mezcla en reflujo durante unas 2 a 12 horas.

Las diaminas aromáticas de partida pueden prepar- 
rarsc del modo siguiente:
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en donde R-̂  tiene el significado indicado antes.
La primera etapa puede desarrollarse a unos 1008C 

en un disolvente como el nitrobenceno durante un período 
de 2 a 24 horas. La segunda etapa se lleva a cabo en re­
flujo durante 2 a 48 horas.

Las poliimidas solubles pueden precipitarse de sus 
soluciones con el empleo de metanol, agua, secado por pul­
verización y similares. El material granular resultante 
puede moldearse o volverse a disolver en un disolvente apro­
piado para obtener una composición formadora de película 
o del tipo barniz. A las soluciones o polvos de moldeo de 
poliimida pueden adicionarse otros ingredientes apropiados 
que incluyen rellenos, colorantes, pigmentos,estabiliza­
dores térmicos y similares, según sea el uso final.

Se ha descubierto, asimismo, que estas poliimidas 
cuando se calientan por encima de 2259C en la atmósfera 
forman enlaces transversales sin la eliminación de volátiles, 
proporcionando una poliimida que es esencialmente insoluble. 
Asi pues, estas poliimidas tienen la ventaja adicional de
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ser solubles y fundibles durante las etapas de fabricación 
y de poder convertirse en insolubles, si se desea, calentan­
do adecuadamente el producto totalmente fabricado, en condi­
ciones atmosféricas, a temperaturas superiores a 225-0.
Se supone que esto enlazamiento tranversal resulta ¿e las 
reacciones de oxidación, si bien no se conoce de foíma 
definida la naturaleza exacta del enlazamiento transversal.

Asi pues, estas poliimidas son especialmente bien 
apropiadas para aplicaciones do película, esmalte de cables 
y laminación, en donde las poliimidas pueden revestirse sobre 
el sustrato a partir do soluciones frías o calientes en una 
concentración sólida, o a partir del 25% al 50% en peso de 
sólidos y enlazarse transversalmente para obtener revesti­
mientos que sean impermeables a los disolventes en los que 
una vez fueron solubles.

La cantidad de disolvente orgánico utilizada en 
el procedimiento preferido tan solo precisa ser suficiente 
para disolver lo bastante un reactivo, de preferencia la 
diamina, para que so inicie la reacción de la dismina y del 
dianhídrido. Para transformar la composición en artículos 
formados se ha descubierto que se obtienen los mejores resul­
tados cuando el disolvente representa el 60%, por lo menos, 
de la solución polimórica. 0 sea, la solución debo contener 
dol 0,05 al 40^ del compononto de poliimida. La solución 
viscosa de la composición polimórica conteniendo del 10% al 
40% do poliimida en el componente polimórico disuelto en el 
disolvente puede utilizarse como tal para formar estruc­
turas moldeadas.

Para ilustrar mas ampliamente la naturaleza de este



invento y el procedimiento empleado en la preparación de 
poliimidas solubles se ofrecen los ejemplos siguientes: 
EJEMPLO 1.

de 7,36 g (0 ,0 5 mol) de isatin, 1 2 ,7 g (0,06 mol) de 
s-difenilurea y 40 g (0,30 mol) de cloruro de aluminio 
en 200 cc do mitrobenceno. Se vierte la solución enfriada 
en 1 litro de agua helada y 600 co de hexano. La filtración

proporciona un sólido que se suspende en 200 cc de ácido 
acético y se trata con 5 co de agua y 200 cc de ácido sul­
fúrico. Esta solución se somete a reflujo durante 24 ho­
ras, so enfria y se filtra. El filtrado se trata con 40 g 
de carbonato sódico, se concentra en vacío y se recoge en 
300 cc de ácido clorhídrico IB* hirvientc. Se diluye esta 
solución con 300 cc de agua enfriada a 5-C, se filtra y 
se alcaliniza con amoníaco. El sólido recogido se rocris- 
taliza en dioxano-hexano lo que dá 14,9 g (95%) de producto 
que tiene un punto de fusión de 265-267,5-C.

-tionaftenona sustituyendo isatin, del procedimiento anterior, 
por una cantidad equivalente de tioisatin. El producto tiene 
un punto de fusión de 1953 C-l973 C.

3,3-di-( p-aminof enil) oxindol
Se mantiene a 10030 durante 16 horas una solución

Calculado para CgQH^yN^O:

Calculado: %C, 76,17? %H, 5,43? %N, 13,32
Hallado: %C, 76,16? %H, 5,58? %N, 12.75

Calculado para ^20^16*^2^'
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Calculado: %C, 71,83; %H, 5,43; %N, 8,38; %S, 9,59
Hallado: %C, 71,72; %H, 50,4; %N, 8,30; %S, 9,58

5.

1 0.

15.

20.

2 5.

EJEHPLO 2.
3,3-di-(p-aminof enil) -l.-f enil-oxindol
(a) A una solución de 1590 g (12,5 moles) de 

cloruro de oxalilo en 20 litros do cloruro de motileno
seco a Os so adiciona, con agitación, una solución de 2115 g 
(1 2 ,5 moles) do difenilamina en 10 litros do cloruro de 
metilono seco.

Una vez completada la adición se conduce la mezcla 
hasta la temperatura ambiento y so agita durante 18 horas. 
Luego se concentra en vacfo la solución. Se recoge el 
aceite residual en 30 litros de nitrobonceno y so trata 
esta solución con 3340 g (25 moles) do cloruro do aluminio. 
Luego se calienta esta solución, con agitación, a 1208C 
durante 4 horas. Durante esta operación se produce una 
vigorosa evolución del cloruro do hidrógeno.

(b) La solución enfriada do la etapa (a) se trata 
con 3000 g (14,1 moles) do s-difenilurea y 3340 g (25 moles) 
de cloruro de aluminio adicionales. Se mantiene la mezcla, 
con agitación, a 1008C durante 18 horas.

So vierte la solución enfriada, con vigorosa agita­
ción, en una mozcla de 100 litros do hexano y 100 litros do 
agua. Se recoge el sólido precipitado y se lava con 10 
litros adicionales de hexano para eliminar todo el nitro- 
benceno residual.

Se suspendo el sólido recogido en 50 litros de ácido 
acótico y se trata con 0,5 litros de agua y 9 litros de 
ácido sulfúrico concentrado. Luego se somete a reflujo la
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mezcla durante 18 horas, la cual se vuelvo homogénea con 
el calentamiento.

So filtra la solución enfriada y se lava la torta 
de filtro con 2 litros de ácido acótico. Se tratan cuidado- 

5 . sámente los filtrados combinados con 16 kg. de carbonato
sódico y se concentran en vacio hasta sequedad. Los sólidos 
restantes se recogen en 100 litros do ácido clorhídrico 1N 
hirviente. Se enfría la solución y se filtra.

El filtrado se alcalinizs con hidróxido amónico 
1 0 . concentrado y se recoge el sólido precipitado.

Se recristaliza la diamina bruta en 50 litros de 
celloselvo de metilo con dccolorización Barco (empleo de 
1 kg) y precipitación de agua (70 litros). El producto 
tiene un punto de fusión do 276-27830.

15. Calculado para CggH^^N^O:

Calculado: %C, 79,77; %H, 5,41; %N, 10,74
Hallado: %c, 78,87; %H, 5,65; %N, 10,45

Siguiendo esencialmente el procedimiento anterior 
2 0. y sustituyendo difenilamina por una cantidad equivalente 

de N-metilanilina y N-propilanilina so obtiene 3,3-di- 
-(p-aminofenil)-l-metil-oxindol y 3,,3-di-(p-aminofenil)- 
-1-propil-oxindol respect ivamont o .
EJEMPLO 3.

25. A una solución de 0,01 mol de 3,3-di-(p-amino-
fenil)-l-fenil-oxindol en 45 cc do N-mctil-pirrolidona 
destilada, bajo nitrógeno, se adicionan en porciones, du­
rante un período de 15 minutos, 3,222 g (0 ,0 1 mol) de 
dianhídrido de benzofonona 3,4 ,3 ',4 '-tetracarboxílico
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(BTDA). Luego se agita la solución durante unas 15 horas 
a la temperatura ambiento y bajo nitrógeno.

El recipiente do la reacción se sumerge luego en 
un baño do aceito a 2003C. ge establece rápidamente el 

5 . equilibrio tórmico a 185^0 y se mantiene la mezcla reaccional 
a dicha temperatura durante 3 horas. Se barro el recipiente 
de reacción con un fuerte flujo do nitrógeno durante los 
primeros cinco minutos de la imidización para eliminar 
todo vestigio del agua formada en la reacción. Se barro 

1 0. nuevamente ol recipiente dcspuós de 10 minutos, 30 minutos 
y 1 hora.

La poliamida así obtenida tiene una viscosidad 
intrínseca do 0,60 en N-metilpirrolidona a 303C y una 
temperatura do transición vitrea do 3553C determinada me- 

1 5 . diante análisis do trenzado torsional.
La poliimida soluble preparada a partir do 3,3-di- 

-(p-aminofenil)-l-feniloxindol y BTDA muestra excelente 
solubilidad en disolventes de bajo punto do ebullición 
(por ejemplo del 25/- en cloroformo, punto do ebullición 

20. 623C y dioxano, punto de ebullición 1013C). Las películas
preparadas con esta poliimida son do color sorprendentemente 
claro. La temperatura de transición vitrea y la estabili­
dad tormooxidativa son satisfactorias (355^0 y 11% de pórdi- 
da de poso despuós de 1000 horas do onvogocimionto do la 

25. película a 300SC).
Se efectúa una colada de películas a partir do la 

solución de poliamida sobro vidrio y aluminio y se calientan 
en un homo do aire forzado a 200SC durante 1 hora para elimi­
nar el disolvente. Los revestimientos obtenidos son límpidos,
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duros y flexibles y todos los revestimientos son aptos 
para disolverse en el disolvente con el que se prepararon.

Cuando estos mismos revestimientos se calientan 
a 3009C durante media hora son todavía duros, límpidos y 
flexibles$ sin embargo, dejan de sor solubles.

La poliimida se envejece isotérmicamente en un 
hom o  de aire forzado a 3009 C. La pérdida de poso porcentual 
es menor al cabo de 600 horas.

El polvo de poliimida que se obtiene por precipi- 
tacién de la solución con acetona y se soca en un homo de 
vacío a 809C os soluble según una solución de sólidos al 25% 
en cloroformo y dioxano respectivamente.
EJEMPLO 4 .

Se adicionan 3,222 g (0,01 mol) de BTDA, en por­
ciones, durante un período de 15 minutos, a una solución de 
0 ,01 mol de 3,3-di-(p-sminofonil)oxindol en 45 cc do N-me- 
til-pirrolidona dostilada, bajo nitrógeno. Luego se agita 
la solución durante unas 15 horas a temperaturas ambiente y 
bajo nitrógeno.

Se sumerge el recipiente de reacción en un baño 
do aceite a 2003C. Se establece rápidamente el equilibrio 
térmico a 185SC y so mantiene a dicha tomporatura la mezcla 
reaccional durante 3 horas. Se barro el recipiente de reac­
ción con un fuerte flujo de nitrógeno durante los primeros cin­
co minutos de la imidización para eliminar todos los vostigios 
del agua formada en la reacción. Luego so barre de nuevo 
el recipiente después de 10 minutos, 30 minutos y 1 hora.

La poliimida soluble así obtenida tiene una vis­
cosidad intrínseca de 0 ,3 9 en N-motil-pirrolidona a 3090
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y una temperatura do transición vitrea do 3809C, determinada 
por análisis de trenzado torsional.

La poliimida puede obtenerse en forma do polvo 
precipitado la poliimida do la solución con el empleo do 
acetona y secando el polvo bajo vacío a 8090.

El polvo puedo moldearse por calentamiento en un 
molde seccional a 41090 y una presión de unas 500 libras 
por pulgada cuadrada.
EJEMPLO 5.

Se adicionan 3,222 g (0,01 mol) de BTDA, en por­
ciones durante un período do 15 minutos, a una solución de 
0,01 mol do 3,3-di-(p-aminofonil)-tionaftcnona. Luego so 
agita la solución durante unas 15 horas a la temperatura 
ambiento y bajo nitrógeno.

Se sumerge en recipiente de reacción en un baño 
de aceito a 200SC. So cstabloco rápidamente el equilibrio 
tórmico a 185^0 y se mantiene la mezcla roaccional a dicha 
temperatura durante 3 horas. So barro el recipiente de 
reacción con un fuerte flujo do nitrógono durante los pri­
meros cinco minutos de la imidización para eliminar todo 
vestigio dol agua formada en la reacción. So barro do nuevo 
ol recipiente al cabo do 10 minutos, 30 minutos y 1 hora.

La poliimida soluble así obtenida tiene una vis­
cosidad intrínseca de 0,372 en N-metil-pirrolidona a 30SC 
y una temperatura do transición vítroa do 320^0, determinada 
mediante análisis do tronzado torsional.

Pueden prepararse laminados a partir de esta polii­
mida soluble para utilizarlos como placas de circuito im­
preso mediante revestimiento de tejido do fibra do vidrio
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7628 con la solución do resina. La fibra do vidrio reves­
tida se seca en un homo do vacio a 803C durante 2 horas.
So corta en cuadrados y se coloca on la prensa previamente 
calentada a 150^0 para formar un laminado de 13 capas y so 
mantiene durante 15 minutos. Se aplica al laminado una 
presión do 500 - 1000 libras por pulgada cuadrada, elevándose 
luego la temperatura lentamente hasta 215°C. So mantiene 
esta temperatura y la presión durante 2 horas, aumentándose 
luego durante 1 hora a 275-C. Se mantiene durante 1 hora 
a 2753C y luego se calienta a 3608C y so mantiene durante 
15 minutos. A continuación so enfría bajo presión a 160SC. 
EJEMPLO 6 .

Se adicionan 3,222 g (0,01 mol) do BTDA, en por­
ciones durante un período do 15 minutos, a una solución do 
0 ,0 1 mol do 3,3-di-(p-a.minofcnil)-l-motil-oxindol en 45 ce 
do N-motil-pirrolidona destilada, bajo nitrógono. Luego 
se agita la solución durante un período do 15 horas a la 
temperatura ambiente y bajo nitrógono.

Se sumerge el recipiente de reacción on un baño 
de aceito a 200SC. So establece rápidamente el equilibrio 
tórmico a 185^0 y se mantiene la mezcla reaccional a dicha 
temperatura durante 3 horas. So barre el recipiente de 
reacción con un fuerte flujo do nitrógeno durante los pri­
meros cinco minutos de la imidización para eliminar todo 
vestigio del agua formada en la reacción. Se barre de nuevo 
el recipiente después de 10 minutos, 30 minutos y una hora.

Se obtiene una poliimida soluble que puedo conver­
tirse adicionalmcnto en un polvo de moldeo por coagulación 
en acetona con agitación a elevada velocidad.



- 17 -

EJEMPLO 7 .
Se adicionan 3,222 g (0,01 mol) de BTDA, en porciones 

y durante un periodo de 15 minutos, a una solución de 0 ,01  

mol de 3,3-di-(p-aminofenil)-fenil-oxindol en 45 oc de 
N-metil-pirrolidona destilada, bajo nitrógeno. Luego se 
agita la solución durante unas 15 horas a la temperatura 
ambiente y bajo nitrógeno. Se adiciona a esta solución 10 cc 
de anhídrido acótico y 2,5 cc de piridina. Luego se calien­
ta la solución a 1208C durante 3 horas para obtener la 
poliimida soluble.
EJEMPLO 8 .

Se somete a reflujo bajo nitrógeno y durante 1 hora 
una mezcla sólida de 0 ,0 1 mol de 3,3-di-( p-aminof enil )oxin- 
dol y 3,222 g (0,01 mol) de BTDA en 100 cc de nitrobenceno.
Se mantiene la solución en reflujo durante 12 horas para 
obtener una poliimida soluble. La solución de poliimida 
puede aplicarse directamente como revestimiento o esmalte 
de cable, átil, por ejemplo, como aislante de cable elóctrico; 
o puede aislarse la poliimida por coagulación en acetona y 
utilizarse como un polvo de moldeo.
EJEMPLO 9.

Siguiendo esencialmente el procedimiento del 
ejemplo 3 pueden obtenerse poliimidas solubles haciendo 
reaccionar cantidades equivalentes de los siguientes deri­
vados de dianhídrido aromático y oxindol-diamina:

(a) dianhídrido de bis(3,4-dicarboxifenil)eter 
4- 3,3-di-(p-aminofenil)-1-fenil-oxindol,

(b) dianhídrido de bis(3,4-dicarboxifenil)sulfona 
+ 3,3-di-(p-aminof enil)oxindol,
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(0) dianhídrido de bis(3,4-dicarboxifenil)sulfona 

+ 3,3-di-(p-aminofenil)-l-fenil-'OXÍndol,
(d) dianhídrido de bis(3,4-dicarboxifenil)metano 

+ 3, 3-di-(p-apiinof enil)-tionaf tenona,
(e) dianhídrido de l,l-bis(3,4-dicarboxifenil)'- 

etano + 3,3-di(p-aminofenil)-l-metil-oxindol,
(f) dianhídrido de fenilbenzoato 3,4 ,3 ',4 *-tetra- 

carboxílico + 3,3-di-(p-aminofenil)-l-propil-oxindql,
(g) dianhídrido de trifenilamina 3,4,3*, 

carboxílico
(h) dianhídrido de tetrafenilsilano 3,4 ,3',4 '-te-* ' i

traoarboxílico + 3,3-di-(p-aminofenil)-oxindol,
(1) dianhidrido de tetrafenilsiloxano 3,4,3',4'- 

tetra carboxílico + 3,3-di- (p-aminof enil) -1-f eni 1-oxin.do 1,
(j) dianhídrido del óxido trifenilfosfina 3,4,4',4'- 

-tetracarboxílico + 3,3-di-(p-aminofenil)-tionaf tenona,
(k) dianhídrido de trifenilfosfato 3,4 ,3',4 '-to- 

traoarboxílico + 3,3-di-(p-*aminofenil)oxindol.

N O T A

Descrito el objeto del presente invento, se de­
claran nuevas y de propia invención las siguientes* reivin­
dicaciones con prioridad de la solicitud de patentq U.S.A*

i
serial nR 203*469 del 30 de Noviombre de 1971*

1. Un procedimiento para la preparación de 
poliimidas aromáticas solubles aptas para constituir 
soluciones oh disolventes volátiles, particularmente en
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N-metil-pirrolidona, dimetilacetamida, dimetilformamida, 
tetrahidrof urano y dioxano, formar poli oalas auto con sis-* 
tontosy especialmente para revestimientos, impregnar 
tejidos o fibra de vidrio, e integrar polvos de moldeo 

5. 7 cuyas poliimidas están constituidas esencialmente
por la unidad recurrente

en la que R-̂  os S, N-H, N-alqui lo (inferior) o N-arilo, y ^
' 0 0 Rp Rp Rp

**S0g**, **00**, **0-*0**, **0**N***, **N**, **Sr**,

120 *

. O H  R, Rp ?2
**0**Si**0**,t ^ **0**N**, *-*R**, —0**jP**0**, **CH<-<*̂ , *M H ^ -CH-*

^3 ' O 0

?2.
25. -0-, ! ^

^3

y fenilono, en donde Rg y R^ son alquilo(inferior) con 1 a 6
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átomos de carbono y arilo, caracterizado por (a) hacer 
reaccionar un anhídrido del ácido tetracarboxílicó aromá­
tico de la formula

en la que X tienen el significado indicado antes, 
con una diamina que tiene la fórmula

...en la que tiene el significado indicado antes,
en un medio de reacción orgánico que es un disolvente para,

\por lo menos, uno de los reactivos, de preferencia bajo 
condiciones sustanoialmente anhidras, a una temperatura 
inferior a 1006 0 y, de preferencia, a 206 0-508 C, (b) des­
hidratar e imidizar respectivamente el ácido de poliamida
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resultante de la etapa (a) mediante tratamiento o por 
medios químicos segdn métodos conocidos.

5+

10.

2. Un procedimiento, de conformidad con la 
reivindicación 1, en donde particularmente es S, N-H, 
N-alquilo(inferior o N-arilo y X es

—O—, —SO2**! ***00<
?2
C-

en donde R2 y R^ son alquilo inferior con 1 a 6 átomos de 
carbono o arilo.

3. Un procedimiento, de conformidad con la 
reivindicación 1, en donde tambión particularmente R^ 
es S, N-H, N-alquilo(inferior) o N-arilo.

15'.

20.

25.

4. Un procedimiento, de conformidad con la 
reivindicación 1, en donde del mismo modo partícula? R^ 
. . ^ N /
es y X es 00

5. Un procedimiento de conformidad con la rei­
vindicación 1, en donde ^especialmente R-, es ^  NH y X es 

00.
-6. Un procedimiento, de conformidad con la rei­

vindicación 1, en donde tambión esoecialmento Rn os -S- 
y X es ^.00.

7. Un procedimiento, segdn la reivindicación 1,
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caracterizado, en una variante do su realización según 
la fase a) del mismo comprende hacer reaccionar un 
dianhídrido del ácido tetracarboxílico aromático de la 
fórmula

en donde X tiene el significado dado en la reivindicación 1 

con una diamina que tiene la fórmula

en donde tiene el significado indicado ón la 
reivindicación 1,

en un medio de reacción orgánioo que es un disolvente 
para, por lo menos uno do los reactivos, de preferencia 
bajo condiciones sustancialmente anhidras, a una tempera­
tura inferior a 1002 C y de preferencia entre 202 0 y 502% 
constituyéndose un ácido de poliamida integrado esencial­
mente, por la unidad recurrente
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A

en donde R^ y X tienen el mismo significado que se les 
ha dado en la reivindicación 1*

8* Un procedimiento de conformidad con la rei­
vindicación 7 , en donde partículaxmonte es S, -N-U, N-al- 
quilo(inferior), N-arilo, y X os -0-, -SO^-; -C0-,

Rr) Rp

-F- , o -O- en donde R2 y son alquilo inferior

con 1 a 6 átomos de carbono o arilo.

9. Un procedimiento de conformidad con la rei­
vindicación 7y en donde tambián particularmente R^ eg
S, N-H, N-alquilo(inforior), N-arilo.

10. Un procedimiento, de conformidad con 1$, 
reivindicación 7, en donde asi mismo particularmente R^

\N-^"
os - .. y X es ^03.
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11. Un procedimiento, de conformidad con la
reivindicación 7, en donde especialmente R- es -S- y 

\X es ^.00^

12. Un procedimiento, de conformidad con la 
5. reivindicación 7, en donde tambión especialmente R.

es NH y X es^,00.

13. Un procedimiento para la preparación de 
poliimidas aromáticas solubles.

Sogdn.se describe y reivindica en la presente 
10. memoria descriptiva qu.e consta de 24 páginas foliadas

y escritas a máquina por una sola capa.'


	Bibliographic data
	Description
	Claims



