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Esta invencidn se refiere a composiciones
de electrodeposicidén de deido polidmico, no acuosas.

Cuando se aplica un potencial de corriente
continua a travds de una emulsidn, suspensidén o solucidn
que contiene particulas o moléculas cargadas, dstas Qlti
mas ewmigran hacia el electrodo que tiene carga opuesta.
Este fendmeno se denowina en general, electroforesis y
se utiliza para aplicar recubriuientos sobre superficies
metédlicas con fines de aislamiento eléectrico, imprima-
cidn de pinturas, proteccidn contra la intemperie y se~
ue jantes.

ILa wayoria de las técnicas de deposicidn
electroforédtica de polimeros seguidas en la industria,
llevan consigo sistemas acuosos. Sin embargo, las depo-
siciones acuosas estdn, en general, uwarcadamente afecta-
das y viciadas por el desprendimiento de gases en los
electrodos. Este desprendiwiento de gases, gque procede
de la electrdlisis del agua, puede dar como resultado re
cubrimientos de polimeros muy picados, lo que les hace
en particular inadecuados para aislamientos eléctricos.
Adeuds, los sistemas de emulsidén acuosos estdn, en ge-
neral, afectados por la dificultad para controlar la ten
sidn superficial, las condiciones nescesarias del pH y
por dificultades de viscosidad.

Recientemente se han puesto en uso resinas
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poliimfdicas, como peliculas de aislamiento eléctrico a
alta temperatura. Las peliculas poliimidicas se producen
en general mediante el woldeo en pelicula de una solucidn
en un disolvente no acuoso, seguido por un curado por ca
lor. En breve, ésto lleva consigo disolver un polimero
de 4cido polidwico adecuado en un disolvente, moldear
la solucidn uniformemente sobre una superficie uniforme
y después calentar lentamente hasta que se produce una
pelfcula aislante adecuada poliimidica partiendo del de-
rivado polimero 4cido. Un problema grande con el método
de moldeo en solucidn es que solamente pueden producirse
en una capa Unica, pelfculas relativamente delgadas
(0,0025 mm pars piezas woldeadas en hoja). Los recubri-
mientos o espesores de pelficula mayores requieren un
slstewa de varias capas, secdndose y curdndose cada capa
antes de aplicar la capa subsiguiente., Asimismo se tro-
pleza con dificultades para recubrir uniformemente es-
quinas y en particular bordes afilados. El recubrimiento
con poliimidas de objetos de forma irregular he demostre
do ser iwposible por los costos del moldeo en solucidn y
del equipo necesarios en este wétodo.

Como solucidn parcial, han sido desarrolla
das téenicas de deposicidn electrofordticas para deidos
polidmicos en un sisteva acuoso de emulsidén. Sin ewbarge,

tal sisteme acuoso de electrodeposicidn de polimeros,
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adolece todavia de las desventajas anteriormente descri-
tas de picadura de la pelicula. Aun cuando la wayor par-
te de las técnicas de deposicidn electroforéticas de po-
limeros eplicadas en la industria llevan consigo proce-
gos acuosos, han sido usados también algunos sistemas or
génicos. Estos sistemas han inecluido resinas vinflicas,
resinas apoxidicas y polimeros y copolimeros que contie-
nen carboxilos, tales como dcido poliacrilico, copolime-~
ros de acetato de vinilo/dcido waleico, copolimeros de
etileno/4cido itacdnico y copolimeros de etileno/4cido
waleico, entre otros.

Se ha encontrado que existen gran nimero
de variables en sistemas electrodepositados no acuosos,
en lo que respecta a la proporcién entre polimero y di-
solvente y entre disolventes dentro del sistema disolven
te, y que cada polimero y cada sistema usados presenta
sus propios problemas caracteristicos en su dilucidn o
sugpensién y deposicidn.

Conforme a la presente invenecidn un método
de fabricacién de una composicidn no acuosa de electrodg
posicidn de dcido polidmico comprende hacer reaccionar 1
parte en peso de dcido polidmico y 12,5-15,5 partes en
peso de'un disolvente orgdnico, no acuoso, del 4ecido con
0,8 - 1,5 partes en peso de una base que contiene nitré-

geno, para formar una sal orgénica, y afiadir a la sal,
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7-9 partes en peso de un no disolvente de la sal, no

acuoso, orgdnico, no electrolizable, para proporcionar
una solucidn de sal en el interior de la mezcla disol-
vente.

5 Lag porciones expuestas de conductores
eléctricos de forma regular e irregular pueden ahora ser
recubiertas uniformemente y con gran espesor, con buen
recubrimiento de esquinas y sin picadura, en una sdla
operacidén de recubrimiento, mediante la electrodeposi-

10 cién de un #dcido polidmico a partir de la composicién
no acuosa, seguida por imidizacidn, en general por un cu
rado por calor, para producir la poliimida correspondien
te.
Una de las peliculas iwfdicas curadas, deg
1% pués de la electrodeposicidén de un polfmero de &ecido po-
lidmico y calentamiento subsiguiente segin esta invencidn,
comprende polimeros de poliimidas aromdticas que tienen

la unidad recurrente :
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en la que n es por lo menos 15, R es por lo menos un ra-
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dical orginico tetravalente de :




siendo R, un radical divalente de un hidrocarburo alifd-
tico que tiene de 1 a 4 4towos de carbono, un radical car
bonilo, oxi, sulfo o sulfonilo; R, es, por lo menos, un

radical divalente de los siguientes:

0 O-OL0

10

20.-
eh las que R3 es un radical orgdnico divalente seleccio-
nado entre un R2 0 un radical silicico o amido, Los poLi
meros que contienen dos o m4s de los radicales R y/o R1,
25 en especial series miltiples de R1 que contienen radicales

25~5~T3 -7~
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emido, son particularwente valiosos en algunos casos.

Las peliculas para altas tewperaturas, esen
cialmente insolubles, reticuladas, descritas, deriven de
clertos 4cidos polidmicos aromdticos solubles en solu-
cidn en un disolvente, En la presente invencidn se hace
reaccionar el dcido polidmico para forwar une sal en un
sistema de dos disolventes. La pelicula precursora des-
puds de su aplicacidn a un substrato metdlico adecuado u
otro tipo adecuado de substrato eléctricawente conductor
mediente métodos de electrodeposicidn, se calienta duran
te un periodo de tiempo suficiente para curar la pelicu-
la precursora hasta su estado resinoso sdlido.

En general, los precursores de 4cido polid
mico solubles se preparan mezclando un dianhidrido tetra
carboxilico arowdtico adecuado con una diamina aromdtica
en un disolvente adecuado a temperatura awmbiente. La mez
cla o solucidn se agitae hasta alcanzar la viscosidad mé-
xima. Son ejewplos de dianhidridos adecuados dianhidrido
piromelitico, dianhidrido benzofenona-tetracarboxilico,
dienhidrido naftalentetracarboxilico y semejantes. Son
ejemplos de diaminas adecuadas m-fenilendiamina, metilen
dianilina, éter diaminodifenilico, diaminobenzanilida y
seme jantes. Los precursores de dcido polidmico son bien
conocidos y pueden adquirirse comercialwente en solucig

nes en disolventes.



Se emplea el mismo procedimiento general
cuando se usa en lugar del dianhidrido aromdtico antes
citado un anhidrido tricarbox{lico arowdtico, por ejem
plo, cloruro del anhidrido trimelitico o el cloruro de

5 éster didcido de anhidrido trimelitico. Las diaminas
anteriormente citadas son también adecuadas para usar
con los derivados de anhidridos tricarboxilicos.

Uno de los polimeros de decido polidmico
aromdtico adecuzdo para usar como precursor de dcido po

10 liagf{dico soluble en esta invencidn tiene la unidad re-

currente

=
15 H 0 o
L [
N C\\\\\\ //////C-——OH
20, - o---c/ \C——N———uR —_
- n
25
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en la que n es por lo menos 15 y R y R, son idénticos a
la descripeidn anteriormente indicada en esta Memoria
con relacidn g las resinas sélidas aromdticas poliiwmfdi-
cas y poliamido-imidicas. Debe comprenderse que los dci-
dos polidmicos adecuados pueden contener tawbién dos o
wds de los radicales R y/o Ry.

Tos disolventes adecuados parse los 4cidos
polidmicos son disolventes aprdtidos, es decir, disol-
ventes que ni ceden protones al soluto ni ganan protones
del soluto, por ejemplo, los disolventes orgénicos nor-
malmente liquidos del tipo de N,N-dialcohilcarhoxilami-
da, preferiblemente los miembros de este tipo de peso
molecular inferior, tales como dimetilacetamida, dimetil
formamide y N-wetil-2-pirrolidona. Otros disolventes
aprétidos dtiles incluyen diwetilsulfdxido y piridina,
Ios disolventes pueden usarse individualwente o en com-
binaciones de dos o més, Los disolventes se eliminan con
facilidad por calentamiento en una torre de desecacidn
o una estufa, .

Ademds de la unidad recurrente aromdtica
poliimidica y poliamido~-imidica antes wencionada, en la
que R era un radical orgénico tetravalente, otras resi-
nas curadas que son particularuente adecuadas como peli-
culas que pueden ser electrodepositadas conforme a esta

invencidn, derivan de un anhidrido trivalente y tienen

- 10 -



la estructura :
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10
en la que R1 ¥y n son idénticos a la descripcidn dada an-
teriormente en esta Memoria con relacién a las resinas
aromdticas sélidas poliimfdicas y poliamido-imidicas.
Se proporcionan peliculas particularwente
15 valiosas cuando Rq es: ’
B3
20
en la que R3 es un radical oxi o wetileno (‘OHZ')'
Los precursores de 4cido polidwico solu-~
25 bles pare las resinas polismido-imidicas trivalentes de
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rivadas anteriores incluyen, en forma repetida, una o am

bas de las estructuras:

ﬁ
ﬁ | X c OR,
HN——C / ﬁ NH R,
0
n
y
-
i
ﬁ (\ C NH. R,
HIV. c Z ﬁ OR4
0
-l

en la que Ry ¥y n son idénticos a la descripeidn ante-
riormente indicada en esta Memoria y R.4 ge selecciona
del grupo que consta de, radicales -H, alcohilo o arilo.

Para detalles concernientes a la preparacidn de estos

- 12 -



10

15

20

25

25-5-73

dcidos polidmicos solubles y las resinas sélidas proce-
dentes de éllos, puede hacerse referencis z las Patentes
del Reino Unido Nos, 1.056.564 y 1.032,649, Los wmismos
disolventes anteriormente indicados pueden ser usados pa
ra los écidos polidmicos aromdticos anteriores.

En el procedimiento de esta invencidn, han
sido electrodepositados con éxito dcidos polidmicos par-
tiendo de soluciones no coléidales de sales de amina de
los wiswos dcidos polidmicos en sistemas de disolventes
orgénicos mixtos. La composicidn eléctricamente conducto
ra de esta invencidn consta de una solucidn de la sal
orgénica de asmina del precursor poliimfdico, dentro de
una mezcla disolvente orgénica criticamente equilibrada
y tiene una zona de pH comprendida entre 8 y 10. El con-
tenido de sélidos para la composicidén de electrodeposi-
cidn debe estar couprendido entre 2 y 5 % en peso apro-
xiwadawente, basado en el deido poliddico y el disolven-
te total.

El procedimiento es muy complejo y proba-
blemente lleva consigo la formacién de sal del polime-

ro :

- 13 -
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CO0H COONE-(CoHg ) 5
l ?ONH & N(02H5)3 — I CONH

(cadena de polimero (vase de ami (sal del
de 4cido polidmico) na para el deido)
4cido)

Bajo la influencia de un cawpo eléctrico
se considera que la sal se ioniza produciendo el ion tiie
tilamonio y el ion carboxilo del polimero que subsiguien

temente emigran al cédtodo y al 4nodo respectivamente:

- %
ANODO <=— C00 NH(02H5)3 ez CATODO
KR CONH -—

—————

Ias reacciones anddicas conducen a la reconstitucidn del
decido polidmico precursor, que por imidizacidn subsiguien
te, generalmente wediante un curado por calor, pierde agua
produciendo la correspondiente pelfcula poliimfdica. Las

reacciones anddicas posibles son @

- 14 -
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CONH CONH
—— — — —— “—'—? —— e SATAm—es e _'!‘e 7
5
coo° COCH
CONH CONH
——— — w—— "-"-"? —— o SESSRS——— "'"'!‘OH' [}
10 y al reticular por el calor
coQH N
CONH ?o/ \clzo
—— — > ——— +H20
15 ’
‘ (cadena de poli
mero poliimidico)

20 7l liguido no acuoso que se aflade a la so-
lucidn de sal del dcido es un disolvente no electroliza-
ble que no es capaz de disolver la sal de &dcido de la cg
dena de polimero. Este no disolvente de la sal de deido
del polimero no debe desprender gas en proporcidén grende

25 en los electrodos, debido a electrdélisis, cuando se apli

25-5-T73 - 15 -
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ca un voltaje al sistema. Los disolventes preferidos son
disolventes no electrolizables que no son disolventes de
la sal de 4cido del polimero y pueden incluir cetonas 1{
quidas, alifdticas (de cadena normal y de cadena ramifi
cada) y aromdticas, tales como, por ejemplo, acetona, we
til-isobutil-cetona, wetil-etil-cetona, wetil-n-propil-
—cetona, dietil-cetona, éxido de mesitilo, ciclohexanona,
setil-n-butil-cetona, etil-n-butil-cetona, metil-n-awil-
-cetona, acetofenona, wetil-n-hexil-cetona, isoforona y
di-isobutil-cetona.

Los compuestos que contienen nitrdégeno bé-
sico que reaceionan con el polimero 4cido formando una
sal de dcido incluyen aminas orgénicas aliféticas tercia
rias y aminas arométicas tales como, por ejemplo, trime-
tilanina, trietilamina, N,N-dimetilbencilawine, tri-n-
~propilamina, tri-n-butilamina, N-etilpiperidina, N-alil
piperidina, N-etilmorfolina, N,N-dietil-m-tdluidina,
N,N-dietil=p-toluidina, N-alilmorfolina, N,N-dletilani-
linae, piridina e lwnidazoles tales como, por ejemplo, imi
dazol, 1-metilinidazol, 4-metilimidazol, S5-metilimida-~
zol, 1~-propilimidazol, 1,2-dimetilimidazol, 1-etil-2-me-
tilimidazol y 1~feniliwmidazol,

Para preparar la couwposicidn de electrode-
posicidn, los materiales coumponentes deben ser afiadidos

con proporciones en tanto por ciento en peso criticas. El
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procediwiento para preparar la solucién no coloidal con-
siste en (1) hacer reaccionar un polfmero de 4cido polid
mico en solucidn en un disolvente orgdnico no acuoso,
que es de preferencia no electrolizable, con una base
que contiene nitrdgeno seleccionada del grupo que consta
de aminas e iwmidazoles, para formar una sal de 4cido,
(2) afiadir a la solucidn de sal un no disolvente orgé-
nico, no acuoso, de la sal de dcido polidmico, que es
sustancialmente no electrolizable, para proporcionar la
gsolucidn no coloidal,

La composicidn de electrodeposicidn se
forma por adicién de 1 parte en peso de polimero de &ci
do polidmico, 12,5-15,5 partes de disolvente de dicho
deido, 0,8-1,5 partes de base que contiene nitrégeno y
7-9 partes de no disolvente de la sal del dcido. Por de-
bajo de 12,5 partes de disolvente del polimero, basadas
en 1 parte en peso de dcido, se tendrén problemas de
viscosidad y precipitacidn, y wds de 15,5 partes de di-
solvente del polimero iwpedirdn el recubrimiento elec-
troli{tico debido a que el polfmero permanecerd en solu-~
cidn., Por debajo de 7 partes de no disolvente de la sal
de 4cido se impedird el recubrimiento electrolitico de-
bido & que el polimero permaneceréd disuelto en las pro-
ximidades del dnodo. Por encima de unas 9 partes de no

disolvente de la sal de dcido se originard precipitacidn
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del poliwmero dentro del medio de dos disolventes.

El equilibrio critico entre no disolvente
y disolvente mantiene justamente apenas la sal del poli-
wero en solueidn., Para formar esta cowmposicidn en estado
de solucidén no coleidal, el no disolvente de la sal debe
afiadirse a los otros ingredientes y no a viceversa. Esto
proporciona una composicidn de electrodeposicidn que da-
rd lugar a recubrimientos sumamente uniformes y regnla-
res para cobertura tanto de superficies planas como de
esquinas, en vez de cobertura de esquinas gruese o fina,
de conductores planos recubiertos.

Apreciableuente existen menos problemas
cuando se utiliza esta composicidn de electrodeposicidn
no coloidal, dado que los tiempos de estabilidad de los
bafios son mucho mayores, la composicidn es més conducto-
ra, lo que permite el uso de diferencias de potencial
nds bajas, y se reduce al minimo la precipitacidn o aglo
meracidn del polimero en el interior del bafio, cuando se
compara conh sistemas coloidales equivalentes. La susti-
tueidn de los disolventes o bases por compuestos eléc~
trolizables cusalesquiera, tales como agua, wmetanol, eta-
nol, hidrédxido aménico y soluciones acuosas de hidrdxido
aédico o hidrdéxido potdsico, ocasionard picadura en la
pelicula electrodepogitada final. Pueden afiadirse a la

composicidn pequefias cantidades efectivas de particulas
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de carga como tales, 0 como pigmentos o lubricantes fiw
namente divididos, para una diversidad de usos finales
tales como paneles coloreados recublertos o peliculas

delgadas antifriceidn.

La invencidn serd ilustrada a continuacidn

con referencia a los Ejemplos siguientes :

EJENMPTO 1

Se formé una composicidn de electrodeposi-
eidn no coloidal de 4cido polidwico: (1) mezclando 33
gramos de polimero de dcido polidmico disuelto en 179
gramos de disolvente del polimero (200 ml de una solu-
cidn de esmaltado de alambres poliimidica que poseia un
contenido de sélidos de 16,5% en peso y vendida comer-
cialuente por DuPont bajo el nombre registrado Esmalte
Poliim{dico pars Alawbres Pyre M.L.) con 329 gramos (300
ml) de disolvente del polfmero de diwmetilsulféxido, y
afiadiendo 29 gramos (40 ml) de trietilamina, gota a go-
ta, para producir la sal de awina que tiene presentes
grupos carboxilo libres. La solucidén resultante, que con
tenfa 0,9 partes en peso de amina orgénica y 15 partes
en peso de disolvente del polimero cowbinado, respecto
a 1 parte de polimero 4cido, se agité fuertemente, se ca

lentd a unos 40°C y se wmantuvo a esta teumperatura duran-
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te 20 minutos. (2) A esta solucidn se afiadieron lenta-
mente, agitando fuertemsnte, 236 grawos (300 wl) de ace-
tona, un no disolvente de la sal del 4cido, para propor-
cionar una composicidén que contenia 7 partes en peso de
no disolvente de la sal del Acido respecto & 1 parte del
polimero decido.

Aproximadamente 300 wl de esta cowmposicidén
de electrodeposicidn que tenia un pH de 8-9 aproximada-
mente, se afladieron a una cubeta de vidrio Pyrex de 17,5
cm x 17,5 cm x 12,5 cm, con dos electrodos de cobre de
15 cm x 10 em x 0,05. cm (dnodo y cédtodo) conectados a un
suministro de energia de corriente continua de voltaje
variable. ILa separacidn entre 4nodo y cdtodo a travéds de
la composicidn de electrodeposicidn era de 3,75 cm. Se
aplicd durante un wminuto una diferencia de potencial de
90 voltioas, Bajo la influencia del cawpo eléctrico se
considera que la sal se ioniza produciendo el ion tri-
metilamonio y el ion carboxilo del polimero, que segumi-
damente ewigran respectivamente hacia el cédtodo y el
4nodo. Durante este tiempo la corriente disminuyd desde
un valor inicial de 700 whA a 250 wA y produjo un recu-
brimiento adherente sobre el 4nodo sin forwacidn algune
de gages de la coumposicidn. ILas densidades de corriente
variaron entre 0,39 y 1,08 mA/cm2 de superficie de elec-

trodo.

25-5-T3 - 20 -
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El electrodo recubierto se separd del bafio
de composicién de electrodeposicidn de dcido polidwico,
no coloidal, y se calentd lentamente desde 509°C a 3502C
en una estufa de conveccidn durante un periodo de tieumpo
de 45 minutos. Se obituvo un recubrimiento en pelicula
uniforme, muwy tenaz, libre de picaduras, flexible, y con
buena cobertura de esquinas, de 0,025 mm de espesor.
Tiempos de electrdlisis aumentados produjeron recubri-
wientos més gruesos de hasta 0,076 mm. No hubo necesidad
de agitar la composicidén aun durante tiempos de electrd-
lisis superiores a 30 minutos y no se aprecid precipita~
cién o aglomeracién de la resina. La composicién pudo al
macenarse hasta 3 semanas sin pérdida de estabilidad., El
contenido de resina del bafio pudo ser totalmente agotado
gin wostrer efectos adversos sobre las propiedades del
recubrimiento final.

Se han obtenido peliculas siwilares sobre
electrodos de aluwinio, cobre, niquel, hierro, zinc, ti-
tanio, plomo, estafio, acero lnoxidable y platino, usando
dimetilacetamida y 1-metilimidazol.

Se efectuaron una diversidad de ensayos so
bre electrodos de aluminio de 0,025 mm de espesor que te

2 - .
y un recubrimiento poliimidico,

nfan 4reas de 258 cm
aplicado mediante el método de esta invencidn, de espe-

sor couprendido entre 0,018 y 0,028 wm. Se efectuaron
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determinaciones de los voltajes de perforacidn en diver-
sas posiciones de uno de sstos electrodos, conectando el
electrodo a tierra y colocando un electrodo redondeado
de 2,5 cm sobre la superficie de la pelfcula., Se empled
un suministro de energf{a de 60 Hz para llevar a cabo en-
sayos de resistencia dieléetrica conforme a la Norma
ASTM D149, la diferencia de potencial de corriente con-
tinua entre la placa conectada a tierra y el electrodo
redondeado fuéd aumentada hasta que ocurrid la perfora-
cidn., Los valores de la perforacidn dieléctrica obteni-
dos estaban comprendidos entre 100 y 220 KV/mm con un
valor promedio de 160 XKV/mu.

Se 1llevd a cabo un ensayo de Mandril Céni-
co normal, sobre un electrodo de aluminio recubierto con
poliimide., El recubrimiento no mostrd agrietawiento o pér
dida de adhesidn hasta una curvatura de 1,59 wm. Ensayos
de envejecimiento térwico llevados a cabo sobre un elec-
trodo de aluminio recubierto con poliiwida, segin el
Método AIBE 57, mostraron una duracidn prevista, superior
a 10,000 horas a 250¢C y ensayos de resistencia al dobla
do repetido segin la Norma ASTM D-2176-63T mostraron un
valor de 30,000 ciclos a 252C sobre la pelfcula poliimi-
dica desprendida. La resistencia al aislamiento del re-
cubrimiento es infinita cuando estéd seco y es de aproxi-

madamente 5 x 107 megaohmios después de hervir en agua
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durante 10 minutos., Estos ensayos indican que las peli-
culas producidas mediante el método de esta invencidn

se comparan muy favorablemente con peliculas poliimidi-~
cas woldeadas de soluciones que, en generel, tienen re-
sistencias dieléctricas de 136 KV/um y vidas tdrmicas de
unas 20,000 horas a 25090,

También han sido usados como sustitutos
del Pyre M.L. otros precursores de resina poliimidica.
Se han obtenido resultadcs excelentes con soluciones de
precursor de 4cido polipiromelitdmico, formadas por con-
densacidn de dianhidrido piromelitico con 3,4-diamino-
benzanilida en proporciones estequiomdtricas, en dime-
tilacetamida como disolvente del polimero, para formar
una solucién que posee un contenido de sdélidos de 18%
en peso aproximadamente a une viscosidad Gardner Holt
de 2-3 a 252C, Tawbién han sido incluidas pequefias can-
tidades de pigmentos y lubricantes sélidos finamente di-
vididos, en estas composiciones., La resina reticulada
ha sido desprendida también del metal proporcionando pe-
liculas flexibles y que pueden doblarse, que pueden en-

contrar uso en una diversidad de aplicaciones.

EJEUPLO 2

Se formé una composicidén de electrodeposi-
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cién de 4cido polidmico, no coloidal, con Pyre M.L.

exactamente cowo en el Ejeuplo 1, excepto que se sus-—
tituyd la trietilamina por 41,5 grawos (40 ml) de 1-me-
tilimidazol. La composicién se afiadidé a un recipilente
rectangular de acero inoxidable de 30 cm x 20 cm x 10 cm.
El recipiente actuaba como cdtodo wientras que el &nodo
era una bobina con devanado hecho sobre la horma, hexa-
gonal, de cobre, desengrasada, de quince centimetros,
que se sumerglid centralmente en la composicidn antes
descrita. Se aplicd una diferencia de potencial de 10
voltios (1300 mA) durante un periodo de un minuto. La
bobina se separd del bafio y se curd por calor en une es-
tufa de conveccidn como en el Ejeuplo 1. Bsto produjo

un recubrimiento poliimidico continuo, uniforme, exento
de picadura, de 0,025 mm de grosor, sobre la bobina de
forma irregular con cobertura uniforme de las superfi-
cies planas y de las esquinas. Se obtuvo una resisten-
cia dieléctrica aparente de 1900 voltios al sumergir to-

talmente la bobina en mercurio y soweterla a un poten-

cial creciente (suministro de energia de 60 Hz) a 500

voltios/seg.

Ias pelfculas poliimidicas electrodeposi-
tadas retienen sus propiedades fisicas y wecédnicas a lo
largo de un amplio intervalo de temperaturas. Esta capa-

cidad las hace por si wismas especialmente Utiles en

- 24 -



10

15

25

25-5-73

aplicaciones que tienen temperaturas de funcionamiento
altas.

Se encontrd gue cuando el componente de
acetona de la composicidn fué reewplazado por agua, que
se electrolizard, los recubrimientos de poliimida que
gse forman no se adhieren muy bien y estén fuertemente
picados, aun cuando se apliquen diferencias de poten-
cial muy.bajas, debido & la electrdlisis del agua (pro-~
ductos gaseosos) en el 4nodo, haciendo que los recubri-
mientos sean desventajosos para aplicaciones eléectricas,
en contraposicidn con los recubrimientos de los Ejemplos
1y 2.

La presente solicitud, que corresponde a
la presentada en los Estados Unidos de América, el 19
de Abril de 1.972, bajo el nimero 245,397, se acoge &
los beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto so-

bre Propiedad Industrial.
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5 REIVINDICACTONES

10 Los puntos de invencidn propia y nueva
que se presentan para que sean objeto de esta solici-
tud de Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios,
gson los que se recogen en las reivindicaciones siguien-
tes:

15 12,- Un método de preparar und composi-—
cidn no acuosa de dcido polidmico para electrodeposi-
cidn, que comprende hacer reaccionar 1 parte en peso de
4cido polidmico y 12,5-15,5 partes en peso de un disol-
vente orgénico, no acuoso, del 4cido, con 0,8~ 1,5 par-

.20 - tes en peso de una base que contiene nitrégeno, para for
| mar una sal orgdnica y afiadir la sal a T7-9 partes en peso
de un no disolvente de la sal, no acuoso, orgdnico, no
electrolizable, para proporcionar una solucidén de sal

en el interior de la wezcla disolvente,

25 28,~ Un método segin la reivindicacidn 18,

25-5-73 - 26 -
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en el que la base que contiene nitrdgeno es un imidazol
0 upz amina terciaria, el no disolvente de la sal es una
cetona, el disolvente orgdnico del dcido es no electroli
zable y la composicién tiene un pH comprendido entre 8 y
10.

38,~ Un método seglin la reivindicacidn 28,
en el que la base que contiene nitrdgeno es trimetilawi-
na, trietilamina, N,N-dimetilbencilamina, tri-n-propila-
nina, tri-n-butilamina, N-etilpiperidina, N-alilpiperi-
dina, Neetilmorfolina, N,N~dietil~m-toluidina, N,N-die-
til~p-toluidina, N-alil-wmorfolina, N,N-dietilamilina,
piridina, imidazol, 1-wetilimidazol, 4-metiliusidazol,
S5-metilimidazol, 1-propilimidazol, 1,2-dimetilividazol,
1-etil-2-metilinidazol, § 1-feniliwidazol, y el no di-
solvente de 1la sal es acetona, metil-isobutil-cetona,
wetil~etil-cetona, metil-n-propil-cetona, dietil-cetona,
éxido de mesitilo, ciclohexanona, metil-n-butil-cetona,
etil~n-butil-cetona, metil-n-amil-cetona, acetofenona,
metil-n-hexil-cetona, isoforona, 4 di-isobutil-cetona.

48,~ Un método segln la reivindicacidén 1,
28 0 3%, en el que el dcido polidmico tiene la estructu-

ra
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en las que h es, por lo wenos, 15, R es, por lo menos,

un radical orgdnico tetravalente de los siguientes :

5
I\ KI

siendo R2 un radiecal divalente de un hidrocarburo alifé-
tico que tiene de 1 a 4 dtomos de carbono, un radical
2C carbonilo, oxi, sulfo o sulfonilo, R1 es por lo wenos

un radical divalente de log siguientes:
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C\\

NHCO

CONH

en donde Ry es un radical orgénico divalente seleccionado
entre un R, un redical silfcico a wido, y en donde R, es
un radical -H, alecohilo o arilo.

58, Un método segin cualquiera de las rei
vindicaciones 12 a 48, en el que el disolvente del &cido

es, por lo menos, uno de una N,N-dialcohilecarboxilamida,
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dimetilsulfdéxido y piridina, y la composicidn posee un
contenido de sélidos comprendido entre 2-5% en peso, ba-
sado en el fcido polidmico y el disolvente total.

62,- Un wétodo de preparar una composicidn
no acuosa de écido polidmico para electrodeposicidn.,

Tal y como se ha descrito en la Memoria
que antecede y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de treinta y una hojas

escritas a mdquina por wna sola cara.

waarid, ™1 JUR 1873

P.A.

Albert Elzcisure
Par Ped
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