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@ Verfahren zur Herstellung wéssriger hitzehartbarer Elektroisolierlacke und deren Verwendung.

@ Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung Diese Elektroisolierlacke werden aisbralr{tlécke oder
wéBriger hitzehdrtbarer Elektroisolierlacke und deren Ver- Tranklacke verwendet.
wendung.

Hydroxylgruppenhaltige Polyesterimide mit kinemati-
schen Viskositiaten von 16 bis 30 mm? . s~ und Siurezahlen
< 10, die durch Kondensation von aromatischen Tricarbon-
sauremonoanhydriden, aromatischen Dicarbonsduren oder
deren veresterbaren Derivaten, Diaminen, Diolen und einen
Isocyanuratring enthaltenden Triolen erhalten worden sind,
werden bei Temperaturen zwischen 80 und 130°C, gegebe-
nenfalls unter Mitverwendung von bis zu 5 Gew.%, bezogen
auf Polyesterimid, eines organischen Losungsmittels, mit 5
bis 16 Gew.%, bezogen auf Polyesterimid, Ammoniak in
Form einer wiRrigen Ammoniaklésung unter Aminolyse und
Hydralyse behandelt, so daR eine neutrale bis schwach saure
Lésung resultiet, und durch Zusatz von vollentsalztem
Wasser auf eine Viskositat zwischen 100 und 10 000 mPa.s
verdinnt, wobei gegebenenfalls nach der Behandlung mit
Ammoniak noch 0,1 bis 5 Gew.‘(, bezogen auf Polyester-
imid, eines wasserloslichen Hartungskatalysators zugegeben
werden.
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Verfahren zur Herstellung wiBriger hitzehirtbarer Elektro-
isolierlacke und deren Verwendung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung wiRri-
ger hitzehdrtbarer Elektroisolierlacke auf Basis von Poly-
esterimiden und deren Verwendung als Drahtlacke oder als

Trinklacke, z.B. zur Imprdgnierung von Lackdrahtwicklun-
gen.

Die Herstellung von Polyesterimiden (= PEI) und ihre Ver-
wendung zur Elektroisolation ist schon lange bekannt und
pbeispielsweise in den DE-AS 1l 45 263, 14 95 100,

14 95 152 und 16 45 U435 beschrieben.

Um Polyesterimidldsungen gut zu verarbeiten, milssen ver-
h&ltnism&Rig niedere Feststoffgehalte hergestellt werden.
Aufgrund der spezifischen L&slichkeitseigenschaften der
PEI miissen als L&sungsmittel bzw. als Ldsungsmittelge~-
mische Phenole, Kresole, Xylenole, N-Methylpyrolidon usw.
verwendet werden. Diese LOsungsmittel sind meistens schwer-
fllichtig, teuer und haben teilweise einen sehr unangeneh-
men Geruch. Um Geruchs- bzw. Umweltbeléstigung durch der-
artige LOsungsmittel zu vermeiden, sind sehr aufwendige
Nachverbrennungsanlagen notwendig.

Als umweltfreundliche und wirtschaftliche Alternativen
sind neben der Beschichtung elektrischer Leiter mit 1&-
sungsmittelfreien Harzen aus der Schmelze auch wéBrige
Systeme vorgeschlagen worden. So werden in den

DE-0S 23 51 077 und 23 51 078 wi#Brige PEI-Sekundir-Dis-
persionen beschrieben. Diese Sekundidrdispersionen weisen
jedoch einen zu geringen Feststoffgehalt auf und bendti-
gen zudem spezielle Applikationsvorrichtungen. In der
DE-0S 26 05 790 werden wasserverdiinnbare PEI-Elektroiso-

tiiglacke beschrieben, die mit Hilfe von betr#chtlichen
s
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Mengen (5 bis 30 Gew.%, vorzugsweise 20 bis 30 %) tertifren

Amins und unter Mitverwendung von 5 bis 20 Gew.% Hilfsl®=-
sungsmittel in eine wéBrige Form Uberfihrt werden.

In der DE-0S 17 20 321 wird ein Verfahren zur Herstellung
wasserverdiinnbarer Polyesterimidharze mit Hilfe von Ammo-
niak beschrieben. GemidR dieser DE-0S werden aromatische
Tricarbonsiureanhydride zunichst mit bis zu 80 % der
st6chiometrischen Menge an primiren Diaminen, die zur
Imidbildung notwendig sind, umgesetzt und mit einem Uber-
schuR an Di- und/oder Trialkoholen kondensiert. Anschlies-
send wird der iberschiissige Alkohol abdestilliert und das
Kondensationsprodukt mit einer geringen Menge an wiBrigem
Ammoniak, ggf. unter Zusatz von Dialkoholen auf eine Tem-
peratur von Uber 80°C erwirmt und anschlieBend das Kon-
densationsprodukt mit Wasser verdilinnt.

Die so hergestellten Lacke genligen jedoch nicht dem heute
geforderten Eigenschaftsbild konventionell zu verarbei-
tender Polyesterimid-Drahtlacke.

Auch der DE-0S 27 24 913 sind wasserldsliche Polyester-
imidharze und Verfahren zu ihrer Herstellung zu entnehmen.
Die hierin beschriebenen Produkte und Herstellverfahren
fihren jedoch zu Produkten, die man auf einen pH >7 mit
Aminen einstellen muB, d.h. diese Produkte riechen stark
nach Aminen, was sich hinsichtlich der Arbeitsplatzhygiene
nachteilig auswirkt. AuRerdem werden auch hier, wie in
DE-0S 26 05 790 grofere Mengen Hilfsl®sungsmittel benutzt
(>10 %, wie sich aus den Beispielen ergibt).

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, ein Verfahren
zur Herstellung wédBriger hitzehZrtbarer Elektroisolier-
lacke auf Basis von Polyesterimiden aufzuzeigen, das es

erlaubt, auf einfache Weise zu wiRrigen Elektroisolier-
[’ J
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Tacken zu kommen, die die oben geschilderten Nachteile
nicht aufweisen.

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Vérfahren

zur Herstellung wifriger hitzehdrtbarer Elektroisolier-
lacke auf Basis von Polyesterimiden, die durch Kondensation
von aromatischen Tricarbonsiuremonoanhydriden, aromatischen
Dicarbonsé&uren oder deren veresterbaren Derivaten, Diaminen,
Diolen und einen Isocyanuratring enthaltenden Triolen er-
halten worden sind, das dadurch gekennzeichnet ist, daR
hydroxylgruppenhaltige Polyesterimide mit kinematischen
Viskositidten von 16 bis 30 mm? . s"1 (gemessen in einer
Losung von 1 Teil Polyesterimid in 2 Teilen N-methylpyr-
rolidon bei 30°C) und S#urezahlen <10 bei Temperaturen
zwischen 80 und 130°C, gegebenenfalls unter Mitverwendung
von bis zu 5 Gew.%, bezogen auf Polyesterimid, eines or-
ganischen LOsungsmittels, mit 5 bis 15 Gew.%, bezogen auf
Polyesterimid, Ammoniak in Form einer wiRrigen Ammoniak-
18sung unter Aminolyse und Hydrolyse behandelt, so dag

eine neutrale bis schwach saure Ldsung resultiert, und
durch Zusatz von vollentsalztem Wasser auf eine Viskosi-
tdt zwischen 100 und 10 000 mPa.s verdiinnt werden, wobeil
gegebenenfalls nach der Behandlung mit Ammoniak noch 0,1
bis 5 Gew.%, bezogen auf Polyesterimid, eines wasserldés-
lichen Hirtungskatalysators zugegeben werden.

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist auRerdem die
Verwendung dieser wéBrigen Elektroisolierlacke als Draht-
lacke oder Tré&nklacke.

Uberraschenderweise erhilt man nach dem erfindungsgemiflRen
Verfahren v8llig klare, mit Wasser verdiinnbare Lacke, die
im Wirmeniveau gegeniiber den mit tertifren Aminen erhal-

tenen wasserverdiinnbaren Lacksn verbesserte Werte zeigen.

Aukerdem sind die erfindungsgeméfen Elektroisolierlacke

-

. )
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"infolge der Verwendung von billigem Ammoniuk an Stelle von

Ethanolaninen wirtschaftlicher und wesentlich umweltfreund-
licher. Sie kénnen unter Verwendung iiblicher Applikations-
systeme auf die zu beschichtenden Substrate aufgebracht
werden und zeigen sich nach dem Einbrennen den konventio-
nellen in den oben erwidhnten organischen L&sungsmitteln
geldsten und damit hinsichtlich ihrer Umweltbelastung ,
problematischen Polyesterimidlacken in ihren technischen
Eigenschaften als zumindest gleichwertig.

Hinsichtlich der fir das erfindungsgemife Verfahren zu
verwendenden Polyesterimide und ihrer Aufbaukomponenten
ist auszufihren, dahf der prinzipielle Aufbau geeigneter
Polyesterimide den DE-AS 14 45 263 und DE-AS 14 55 100
zu entnehmen ist. Das erfindungsgemil zu verwendende
hydroxylgruppenhaltige Polyesterimid kann vorzugsweise
nach dem in der DE-0S 14 55 182 beschriebenen Verfahren
hergestellt werden.

Die PEI sind Kondensationsprodukte aus aromatischen Tri=-
carbonsiuremonoanhydriden, aromatischen Dicarbonsiuren
oder deren Derivaten, Diaminen, Diolen und Triolen mit
Isocyanuratring.

Als aromatische Tricarbonsiduremonoanhydride kommen z.B.
in Betracht Trimelliths#ureanhydrid, 3,4,3'-Benzophenon-
tricarbonsdureanhydrid und Hemimelliths&ureanhydrid, wo-
bei Trimellithsiureanhydrid bevorzugt wird.

Geeignete aromatische Dicarbonsiuren und deren verester-
bare Derivate sind z.B. Terephthalsdure, Isophthalsiure,
Benzophenon=-4,4'~dicarbonsiure, Ester aromatischer Di-

carbonsduren, wie z.B. die Ester der Terephthalsiure mit
niederen 1 bis 3 Kohlenstoffatome enthaltenden Alkoholen,
z.B. Dimethylterephthalat, Dimethylisophthalat, Diethyl-

- o4
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"terephthalat.

Als Diamine eignen sich vorzugsweise solche mit primiren
Aminogruppen, die an aromatische Gruppen gebunden sind,
z.B. solche der allgemeinen Formel

(B

wobei X fiir einen zweiwertigen Rest, z.B. -CH2-, -0-, -CO-,
~-S~ oder —SO2- steht. Beispiele fir derartige Diamine sind
Diaminodiphenylmethan, Diaminodiphenyloxid und Benzophe-
nondiamin,

Als Diole kommen libliche zweiwertige aliphatische Alkohole
in Frage, wie: Butandiol-1l,4, Trimethylenglykol, vorzugs-
weise Ethylenglykol.

Als Triole mit Isocyanuratring eignen sich Trishydroxy-
ethylisocyanyrat, Trishydroxypropylisocyanurat, insbe-
sondere Trishydroxiethylisocyanurat (=THEIC). Gegebenen-
falls konnen in untergeordneten Mengen von bis zu

10 Mol%, bezogen auf die Gesamtheit der Triole, auch
andere Triole, wie z.B. Glycerin mitverwendet werden.

Tricarbons&uremonoanhydrid, Dicarbons&8ure(derivat), Di-

anin, Diol und Triol werden im allgemeinen im Molverh&lt-
nis von 1,7-2,8/0,5-1,2/0,7-1,4/0,4-1,2/0,8-1,4, vorzugs-
weise 1,9-2,1/0,7-1,0/0,9-1,1/0,5-0,8/1,0-1,3 eingesetzt.

Wie bereits oben erwdhnt, kdnnen die hydroxylgruppenhal-
tigen Polyesterimide beispielsweise nach dem in der
DE-0S 14 55 182 beschriebenen Verfahren hergestellt wer-
den. Die Kondensation wird hier in Ethylenglykol durch-
gefihrt, wobei Polyesterimide erhalten werden, die keine
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'barbOXylgruppen mehr enthalten and damit keine S#urezahl
aufweisen.

Die fiir das erfindungsgemifRe Verfahren zu verwendenden
hydroxylgruppenhaltigen Polyesterimide weisen Siurezahlen
<10, vorzugsweise €5 und kinematische Viskosit#ten von 16

2 -1 . .
. S (gemessen in einer

bis 30, vorzugsweise 18 bis 28 mm
Loésung von 1 Gew.-Teil Polyesterimid in 2 Gew.-Teilen N-

-methylpyrrolidon bei 30°¢) auf.

Das ilbliche Prinzip der Herstellung wasserl®slicher Harze
durch Neutralisation von freien Carboxylgruppen mit Aminen
unter Bildung der Salze kann bei diesen PEI somit nicht
angewendet werden.

Erfindungsgemidh werden die hydroxylgruppenhaltigen Poly-
esterimide bei Temperaturen zwischen 80 und 130°C, vorzugs-
weise 90 und 110°C, gegebenenfalls unter Mitverwendung

von bis zu 5 Gew.%, bezogen auf PEI, eines organischen
Ldsungsmittels, mit 5 bis 15, vorzugsweise 7,5 bis 10 Gew.%,
bezogen auf PEI, Ammoniak in Form einer wibfrigen Ammoniak-
18sung, die beispielsweise 5 bis 25 Gew.?% Ammoniak enthal-
ten kann, unter Aminolyse und'Hydrolyse behandelt. Dabei
resultiert eine neutrale bis schwach saure wiBrige Ldsung
mit pH-Werten zwischen 6 und 7, vorzugsweise 6,5 und 6,9.

Als gegebenenfalls in Mengen von bis zu 5 Gew.%, bezogen
auf PEI, mitzuverwendende organische Losungsmittel kommen
wassermischbare Losungsmittel, wie z.B. N-methylpyrrolidon,
Glykole, wie Ethylenglykol, Glykol&ther, wie Butylglykol,
Methyldiglykol, Ethyldiglykol, Butyldiglykol oder andere
polare Ldsungsmittel, wie Dimethylformamid oder Dimethyl-
acetamid in Betracht.
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"Nach der Behandlung des PEI mit wi#frigem Ammoniak kann die
PEI-LYsung, die zweckmdBigerweise auf 20 bis 50°¢ abge=- -
kithlt wird, noch mit 0,1 bis 5, vorzugsweise 2 bis 4 Gew.%,
bezogen auf PEI, eines wasserldslichen Hirtungskatalysa-
tors vermischt werden. Als solche wasserldsliche Hirtungs-
katalysatoren eignen sich vorzugsweise wasserldsliche
Titanate, wie z.B. Titantetralactat.

Die Verdilinnung der Polyesterimidldsungen -auf Viskositidten

zwischen 100 und 10 000 mPa.s erfolgt durch Zusatz von
vollentsalztem Wasser.

In dieser Form k6nnen die erfindungsgeméf hergestellteﬁ
Polyesterimidldsungen direkt zur Lackierung von Dréhteﬁ,
z.B. von Kupferdré&hten oder als Trénklacke zur Imprig-
nierung von Lackdrahtwicklungen verwendet werden. Als.
Applikationsverfahren und -vorrichtungen kommen die £iir
diese Zwecke iiblichen in Frage. '

Das Einbrennen der Lackierungen erfolgt im allgemeinen

bei Temperaturen von 200 bis 550, vorzugsweise 400 bis
520°C.

Die erfindungsgemiR hergestellten wé&€Rrigen hitzehdrtbaren
Polyesterimidlacke sind gut lagerstabil, sind v6llig klar
und weisen keinen Geruch nach Ammoniak auf. Die damit
erhaltenen Lackierungen zeigen hervorragende Eigenschaf-
ten auch beziliglich der Erweichungstemperatur, des W&rme-
schocks und des Wirmealterungsverhaltens.

Die in den folgenden Beispielen genannten Teile und Pro-
zente sind, soweit nicht anders angegeben, Gew.-Teile und
Gew.-noe.

-
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"Beis piel 1

960 Teile Trimellithsiureanhydrid (entspr. 5,0 Mol)
485 Teile  Diaminodiphenylmethan (entspr. 2,5 Mol)
815,5 Teile Trishydroxyethylisocyanurat (ent. 3,12 Mol)
339,5 Teile Dimethylterephthalat (entspr. 1,75 Mol)
1375 Teile Ethylenglykol

werden nach Zugabe von 2,6 Teilen Bleiacetat bei Tenmpera-
turen bis 220°C bis zum Klarpunkt verestert. Dann wird
bei 150 bis 200°C das Uberschiissige Ethylenglykol in
Vakuum (40 Torr) abdestilliert, bis das Harz, im Verh#lt-
nis 1:2 in N-Methylpyrrolidon geldst, eine Viskositit

von 19 mm? - s~1 (Ubelohde 3) bei 30°C aufweist. Bei

95°C werden dann 87,8 Teile N-Methylpyrrolidon zugefiigt
und 851,4 Teile Ammoniak (25 %ig) langsam hinzugegeben.
Nach 1 Stunde bei dieser Temperatur werden 991 Teile
vollentsalztes Wasser zugegeben und erneut 3 Stunden bei
100°C gehalten. Nach dem Abkiihlen werden 95 Teile Titan-
tetralactat hinzugegeben. Der so erhaltene widBrige Draht-
lack hat einen Feststoffgehalt von 52,3 % mit einer Durch-
laufviskositdt im Ford-Becher (4 mm) nach DIN 53 211 von
41 sek.

Der Lack wird unter Verwendung eines iiblichen Drahtlackier-
ofens von 2,50 m Linge auf einen Kupferdraht von 0,5 mm 9
in 8 Durchzilgen aufgetragen und bei 460°C eingebrahnt.
Die Abzugsgeschwindigkeit betrug 22 m/min.

Der Lackdraht hatte bei der Priifung nach DIN 46 453 fol-
gende Eigenschaften:

Durchmesserzunahne 0,038 mm
Hirte 4 H
Erweichungstenperatur 3359
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Haftung und Dehnbarkeit nach 25 %
Vordehnung

(Wickellocke iiber 0,5 mm Dorn):
Wirmeschock:

(Wickellocke iiber 0,5 mm Dorn
nach 30 Min. Lagerung bei 220°¢)

Ve:gleichsbeispiel (nach DE-AS 17 20 321)

0066194

0.2.0050/035179

keine Risse

keine Risse

Beispiel 1 der DE-AS 17 20 321 wurde nachgearbeitet. Mit
der so erhaltenen L&sung wurde beschichtet (Einbrenntemp.

u60°C, Abzugsgeschwindigkeit 22 m/min).

Durchmesserzunahme:

Hirte

Erweichungstemp.

Haftung und Dehnbarkeit

nach 25 % Vordehnung
(Wickellocke lber 0,5 mm Dorn):
Wérmeschock:

(Wickellocke iber 0,5 mm Dorn
nach 30 Min. Lagerung bei 180°C):

0,036 mm
3 H
250°¢

keine Risse

keine Risse
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"patentanspriiche

1.

Verfahren zur Herstellung wi&Briger hitzehZrtbarer
Elektroisolierlacke auf Basis von Polyesterimiden,
die durch Kondensation von aromatischen Tricarbon-
séduremonoanhydriden, aromatischen Dicarbonsduren oder
deren veresterbaren Derivaten, Diaminen, Diolen und
einen Isocyanuratring enthaltenden Triolen erhalten
worden sind, dadurch gekennzeichnet, dap hydroxyl-

gruppenhaltige Polyesterimide mit kinematischen Vis-

2 gt (gemessen in einer

kositdten von 16 bis 30 mm
Lésung von 1 Teil Polyesterimid in 2 Teilen N-methyl-
pyrrolidon bei 30°C) und SZurezahlen <10 bei Tempe-
raturen zwischen 80 und 130°C, gegebenenfalls unter
Mitverwendung von bis zu 5 Gew.%, bezogen auf Poly-
esterimid, eines organischen ILdsungsmittels, mit

5 bis 15 Gew.%, bezogen~auf Polyesterimid, Ammoniak
in Form einer wifRrigen Ammoniakldsung unter Amino-
lyse und Hydrolyse behandelt, so daR eine neutrale
bis schwach saure L&sung resultiert, und durch Zu-
satz von vollentsalztem Wasser auf eine Viskosité&t
zwischen 100 und 10 000 mPa.s verdiinnt werden, wo-
bei gegebenenfalls nach der Behandlung mit Ammoniak
noch 0,1 bis 5 Gew.%, bezogen auf Polyesterimid,
eines wasserldslichen Hirtungskatalysators zugege-'
ben werden.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
daB als Isocyanuratring enthaltendes Triol Tris-

hydroxiethylisocyanurat verwendet wird.
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Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn-

zeichnet, da® als veresterbares Derivat einer aro-

matischen Dicarbonsiure Terephthalsduredimethylester
verwendet wird.

Verwendung der nach einem Verfahren gemidf einem der
vorhergehenden Ansprilche hergestellten wiBrigen
Elektroisolierlacke als Drahtlacke oder Trinklacke.

L
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