PATENTE DE INVENCION

CASO 17-F

Qﬁ@%%ﬁ

MEMORIA DESCRIPTIVA

' 3051‘3 H
"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE UN COPOLIMERO DE
" TRIPLUORCLOROETILENO™. | 4

SOLICITANTES: THE FIRESTONE TIRE & RUBBER COMPANY, enti-
| dad horteamericana, residente en: AKRON,

Ohio (Estados Unidos de América).

Este invento se refiere a copolfmeros nuevos
que contienen principalmente trifluorcloroetilenc, Jjunto
con cantidades pequefias de cloruro de vinilo.,
Con anterioridad se han preparado homopolfmeros

5; | sencillos de trifluorcloroetileno que han temido algin éxi-

to comercial limitedo, debido a su extremada resistencla

térmica y qufmica. Sin embargo, las propiedades de aplica-

cidn de estas resinas dejan mucho que desear, ya que estos

cuerpos son de moldeo relativamente diffoil, y salubles

10. & lamente en disolventes calientes. Desde luego puede e sps-
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rarse que la copolimerizacidn de otros compuestos con el
trifluorcloroetileno mejore las caracterfsticas de moldeo
y la solubilidad de los polfmeros, por lo menos en cuanto
a la proporecidn de la cantidad de comondmero usado. Sin
embargo, el empleo de comondmeros ha de ssperarse también
que reduzeca en alto grado la resistencie térmica y gufmica
del polfmero base de trifluorcloroetileno, dado que las
cadenas polf{meras se encontrarfan =i jetas a la debilidad
de los segmentos mds ldbiles de las mismas. Por otra par-
te, ha de anticiparse que una cantidad d esproporciomda
del comondmero seria necesaria para conseguir cualquier

me jJora notable en las propiedades de fabricacidn de los
polfmeros, con lo cual se reducirfan indebidamente las re-
sistencias qufmica y térmica. Andlogamente, €. trifiuorclo-
ro etileno es altamente selectivo en sus condiciones de
polimerizacidn y solemente se ha comprobado la eficiencia
de copolimerizacidén con é1 de relativamente pocos compues-
tos vinf{licos.

Consiguientemente, un objeto de este invento
es proporcionar nuevas resinas partiendo del trifluorclo-
roetileno.

0tro objeto es proporcionar resinas tales que
puedan fabricarse con relativa facilidad.

Otro objeto es proporcionar resinas tales que
sean solubles s la temperatura ambiente, por 1o menos en
algunos disolventes facilmente asequibles.

Otro objeto es proporcionar una resina dotada
de las propiedades antes indicadas, combineadas con la re~

sistencia térmice y quimica del homopolf{mero base de tri-

fluorcloroetileno.
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Un nuevo objeto consiste en proporcionar copolf-
meros de trifluorclorostileno con ol oruro vin{lioco,

RESUMEN DL INVENTO,

De acusrdo con este invento, se consiguen log ob-
Jetos anteriores y otros, en coroli{meros de trifluorcloro-
etileno y cloruro vinfiico que contengan de 75 & 95% de
trifluorcloroetileno, y el resto de cloruro vinf{lico, con
respecto al peso del copolfmero. Estos copolimeros se
ablendan y fluyen con facilidad a temperaturas elevaedas y,
por tanto, se adaptan admirablemente a todas las tdeniecas
de moldeo; Las resinas son asdemés solubles en ketona, y en
digolventes estéricos y alirdticos clorados, para propor-
cionar soluciones susceptibles de usarse pPara revestimien-
tos y para la obtencidn de pelfculas de dichas resinas. A
pesar de la presencia del cloruro de vinilo, los oopolf-
meros conssrvan précticamsnte sin alterar la resistencia
caracterfstica al calor y a los productos qufmicos inorga-
nicos, de que goza el homopolf{mero base de trifluorcloro;
etileno. Los copolfmeros se preparan sometiendo ung mez;
cla de los mondmeros que contenga de 75 & 95% en peso del
trifluorclorostileno a las condici ones de polimerizacidn
niibre de radicales". Con preferencia, dado gue el clo;
rur de vinilo parece ser el comondmero Que més répidamen;
te se polimsriza, este cuerpo se introduce primitivamente
en la masa de polimerizacidn en una proporcidn algo 1nfe;
rior & la desesda en el producto final, afladiéndose canti-
dades adicionales de clorurm de vinllo durante el perfodo

de reaccidn, a medida que dicho cuerpo va desapareciendo

de la masa.
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PROCESO DE COPOLDHERIZACION.

El trifluorcloroetileno puede copolimerizarse con
el cloruro de vinilo, de acuerdo con cualquiera de los pro-
cedimientos corrientes en la técnica de polimerizacién "de
radicales libres" tales como la polimerizacion por emulsion,
la polimerizacion por suspension, la polimerizacién en so-
lucién y la polimerizacion masica. Se prefiere la polime-
rizacion por emulsién ya que esta técnica presenta los pro-
blemas menos complicados en cuanto a la recuperacion y a la
purificaciéon del producto. La polimerizacion por emulsién
se lleva a cabo emulsionando una parte de los monémeros en
de 1 a 4 partes de agua, aproximadamente, con ayuda de un
agente emulsionador que contenga grupos hidrocarburados de
8 a 22 atomos de carbono enlazados a grupos polares solu-
bilizantes, tales como sulfato de metal alcalino, grupos
sulfonato, fosfato y fosfonato, y grupos hidroxilados, ta-
les como gmpos sulfatados parcialmente glicéridos. Entre
loa emulsionadores adecuados figuran los jabones grasos
corrientes, tales como el oleato sédico, el estearato po-
tasico, y las sales sdédicas de los acidos rosinicos (colo-
fonicos), los alcohdél sulfatos y sulfonatos de sodio, que
contengan de 8 a 22 atomos de carbono; los sulfonatos soé-
dicos de compuestos aromaticos y aromaticos alcohilados que
contengan de 8 a 22 atomos de carbono; las sales sodicas
de loa esteres sulfosuccénicos y las sales sédicas de este-

res de otros acidos dioarboxflicos sulfonados y no satura-
dos, tales como los &acidos aconotico, citrico, itacénico,

etc., siendo un producto comercial topico el di(2-etil-hexil)
sulfosuccinato sodico; los glicéridos grasos parcialmente

sulfatados; y los esteres y éteres grasos de los sacéridos
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y disacaridos hidrogenados, tales como el estearato de
haxitdn y similares.
A la mezcla de reaccién se le suministra un cata-
lizador de liberacion adecuado, de radicales libres, solu-
105* ble en agua, pudiendo citarse como ejemplos del migao el
peréxido da hidrogeno, los persulfatos y perboratosde po-
tasio, sodio o amonio, el perdoxido de acetilo, los acidos
peracetico y perbenzoico y similares. La mezcla de reaccién
puede contener también un sistema acelerador, tal como un
no. sistema redox que comprenda un metal versivalente y un
agente reductor. Dado gque los mondmeros son gaseosos a tem-
peraturas normales de polimerizacién, la reaccion ha de
realizarse bajo presién. En preparaciones en pequefia es-
cala, para encerrar los cuerpos que reaccionan pueden usarse
115. bombonas de acero inoxidable o de otro metal no corrosivo.
La agitacion puede obtenerse sacudiendo la bombona entera.
Las preparaciones en gran escala se realizan mas convenien-
temente en autoclaves dotados de agitadores rotativos in-
ternos y de envolturas o serpentines adecuados para la ca-
120. lefaccion y la refrigeracion, para regular la temperatura
de la carga. La polimerizacion se lleva a cabo a tempera-
turas del orden de 15 a 8570. y corrientemente, se habra
desarrollado en grado econémico dentro de 18 a 120 horas
aproximadamente. Al terminar la reaccion, los mondmeros
125. que no hayan reaccionado pueden extraerse por insuflacidon
dejando en el recipiente la mezcla de reaccion de polime-
rizaciébn que, corrientemente, se encontrard en forma de un
latex o mucilago extremadamente estable que puede usarse
como tal para el revestimiento, el endurecimiento, etc., o

130. puede coagularse para obtener la resina copolamero en forma
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pulverizada.

La copolimerizacion puede realizarse también
suspendiendo en agua los comondémeros mezclados en ausen-
cia de agentes emulsionadores suficientes para formar una
emulsion estable; o disolviendo los comonomeros en un di-
solvente inerte apropiado, o, sencillamente, mezclando los
comondémeros. En todos estos ultimos casos, la polimeriza-
ciébn se provoca afladiendo un catalizador adecuado de radi-
cales libres, con preferencia soluble en medios organicos,
tal como el per6xido de benxoilo, el peréxido de acetilo,
el hidroperoxido de t-butilo, y similares. En el caso de
polimerizaciones realizadas en solucion, los disolventes
preferidos seran Jos que sean relativamente inertes con
respecto a los radicales libres, tales como los hidrocar-
buros fluorados, o fluoroclorados,del orden del dicloro-
difluoro metano; I,l,2-tricloro-1,2,2-trifluoroetano;
I,2-dicloro-I,1,2,2-retrafluoroetano, y 2,3-dicloro-1,1,1,
3)3*3"*he:xafluoro-2-buteno. Se comprenderd que las polime-
rizaciones anteriores han de realizarse a temperaturas del
orden de 15 a 8570. bajo una presiéon suficiente para con-
servar los mondmeros en la fase liquida.

PROPIEDADES Y USOS DE LOS COPULIRRROR.

En comparacién con los homopolimeros sencillos
de trifluorcloroetileno, los copolimeros a que este inven-
to se refiere se caracterizan por las ventajas simultaneas
de:

(a) Una solubilidad mejorada en proporciones despro-
porcionadas, y una fusibilidad de las mismas condiciones,
con el empleo de cantidades relativamente pequefias del co-

monémero subsidiario, cloruro de vinilo, vy
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(b) Una disminucién enormemente pequefia de la resis-
tencia al calor y a los productos quimicos inorganicos, en
relacion con las cantidades de cloruro de vinilo incorpo-
radas a los copolimeros.

Asi, la inclusion de 5 a 25% de cloruro vinilico
solamente, convierte a los copolimeros de este invento en
solubles a la temperatura ambiente en Tarios disolventes
facilmente asequibles, tales como la ciclohexanona, el to-
lueno, el acetato de butilo y el dicloruro de etileno,
mientras que elhomopolimero base de trifluorcloroetileno
no es soluble, a la temperatura ambiente, en ningdn disol-
vente conocido. Los copolimeros de este invento funden a
temperaturas ligeramente inferiores al punto de fusiéon del
politrifluorocloroetiéno y, loque es especialmente ventajo-
so, dan lugar a materiales fundidos mucho mas fluidos que
los de politrifluorocloroetileno, y que aceptan con mayor
facilidad y completamente la deformacion de las operaciones
de moldeo. Como complemento, en cuanto a la resistencia
térmica Yy quimica, queda muy poco afectada por la inclusion
del cloruro de vinilo, a pesar de la conocida inestabilidad
de los polimeros de este, y de la suposicion normal de que
la estabilidad de los copolimeros se limitaria a la estabi-
lidad de los enlaces mas labiles de las cadenas polimeras
de los mismos, o sea de los enlaces de los residuos de clo-
ruro de vinilo. Los copolimeros a que este invento se re-
fiere, pueden moldearse, calandrarse o expulsarse a tempe-
raturas comprendidas entre 150 y 25070., para la obtencion
de dia int03 articulos, tales como tuberias, Yy accesorios
resistentes a los productos quimicos y al calor; hojas o

planchas destinadas al embalaje o envoltura, delantales
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resistetes a los productos qufmicos; revestimientos para
equipo quimico y telas, empaquetaduras, etc.; vasijas para
laboratorios qufmicos y otros utensilios tales como cubos,
cucharas, cazos, embudos, frascos, etc. ¥y aparatos para
utilizarse en medios corrosivos, tales como hélices de
impulsidn, tablques de divisidn, etc. Las resinas ademss,
son solubles en el 20% o més de los disolventes antes ci-
tados, y las soluciones pueden emplearse para la obtencidn
de pelfcules que se secan y desprenden de la superficie de
preparacidn, para usarse como pelfculas autosustentadoras.
lLes soluciones pueden también revestir supsrficies metsli-
cas o0 materiasles textlles y secarse paras formar capas re-
sistentes a los productos qufmicos vy al calor. Estas ca-
pas se adhieren perfectamente a la mayorfa de las super-
ficies sobre las cuales se secan y se separan facilmente
de cualesquiera materiales que pudieran ponerse en con-
tacto con ellas degp ués de secarse. Asf, las tarteras
revestidas con los copolfmeros de este invento, se sepa-
ran fédcil y limpiamente de cualesquiera mezclas que pue-
dan someterse a tratamiento en ellas.

Teniendo presente la discusidn general anterior,
figuran a continuacidén ejemplos especificos y detallados
de la aplicacidn préactica de este invento. Salvo indica-

cidn en contrario, todas las partes y porcentajes son pon-

derales.
EJEMPLO 1,
Trifluorcloroetilenc ' 179 partes

Cloruro vinflico, carge iniciel lo0 »
Aumentos ceda 24 horas g "
"
”
:
Agua R 200 ”
Persulfato potasico O,4 "
lLauril-gulfato sodico 2,0
i,0"
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Los componentes anteriores, con excepcion de las
adiciones de cloruro vinilico, se introdujeron en un reci-
piente de presion y se agitaron a 503@2. durante 120 horas.
Las adiciones de cloruro vinilico se realizaron sucesiva-
mente introduciéndolas cada 24 horas, después de empezar
la reaccion. Al terminar el periodo de reaccion se expulsa-
ron por ventilacién los monémeros no polimerizados, dejando
un latex o mucilago altamente estable el 85% de las parti-
culas del cual tenian dismetros del orden de 40 a 80 mili-
miorones. El latex se coaguldé por adicién de metanol vy
acido clorhidrico y la resina precipitada se separé por
filtracion, se lavé con agua en el filtro y se secd, obte-
niéndose 168 partes de resina, correspondientes a una
conversion del 84% de los monémeros. A 25*C., la resina
pulverulenta resaltante erasoluble en la proporcion del
20%, en cidohexanona y cloroformo, siendo insoluble en
metanol, etanol o acetona. De la resina se obtuvo por pre-
sion a 18osc., una placa clara y solo ligeramente fragil,
y que tenia un punto de distorsion térmica de 493c., bajo
una tensién de 4*62 kg./cm”, una dureza Shore (escala D)
de 74 y un modulo Young (en flexion) de 17*220 kgs./cm?.
La resina acus6 una plasticidad (medida prensando una mues-
tra de 0,5 g. de la resina en una prensa de placa, mn una
carga total de 908 kgs. durante 1 minuto a la temperatura
de medida, y expresada en superficie de la placa resultante)
de 1.210 cm a 16030.; 1.860 cm™ a 1903C. y 2.317 cm™ a
2203C. Las planchag de la regina resultaron completamente
resistentes a los acidos siifurico, cloihfdrico y nitrico

concentrados, al hidréoxido amoénico concentrado y a una ss-

lucién acuosa al 20% de hidréoxido s6dico. La resina resalto
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Gtil, entre otras aplicaciones, para tuberias y accesorios

para el manejo de productos quimicos, etc.

EJEMPLO 2.
Trifluorcloroetileno 18opartes
Clorura de vinilo "
Agua , 300 "
Estearato soédica 3 =
Persulfato potéasico 1,0 *
Bicarbonato sodico 2 "

Los componentes anteriores se introdujeron en uUn
recipiente de presion y se agitaron durante 72 horas al
final de las cuales los mondmeros no reaccionados se extra-
jeron por insuflacién, quedando un latex extremadamente es-
table que no podria separarse por enfriamiento ni por adi-
cion de metanol, y que se coaguldé por adicién de acido
clorhidrico, separandose la resina precipitada, por filtra-
cion, lavandose en el filtro con agua y secdndose. Se obtu-
vieron 50 partes, o0 sea, el 23% del rendimiento tedrico.

El producto se disolviéo en ciclohexanona para formar una
solucion al 20% que se molde6é sobre una plancha de cristal,
hasta un espesor de 0,127 mm se secd a 50*C., se enfrido y
separdé en forma de una pelicula clara de 0,0254 mm. de es-
pesor. La misma solucién se esparci6 por cepillado sobre
acero, aluminio y acero galvanizado, y se obtuvieron capas
muy adherentes después del secado, sobre el bronce, las
capas se adhirieron algo peor. Los revestimiento de los
utensilios de cocina destinados ai horno acusaron excelen-
tes caracteristicas de separacién; por ejemplo, una tartera
de aluminio revestida con la solucion y secada para obtener
una capa de 0,0508 mm. de espesor, se separ6 facil y com-
pletamente de un bizcocho en ella preparado. Las placas del

m aterial anterior, moldeadas a 160*0- y luego calentadas
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en la atmdsfers & 1752C. durante 150 horas, amarillearon
ligeramente, pero no perdieron sus propledades fisicas.

La resina de la placa as{ calentada no slterd, en plasti-
cidad, los valores primitivos que figuran a continwcidn.

Laspropiedades de la resina figuran en las Tablas

siguientes:
‘ TABLA 1.
S8oluble en Insoluble en
Dicloruro de etileno Formemids
Tolueno Carbitol
Acetato de butilo Neptano ”
Cielohexanona Acidos inomgenicos y
slcelis ocncentredos

TABLA 2,

_Temperatura $0.
160 200 240 280

Plasticidad (cmz, d et erminada '
comoc en el Ejemplo 1) 2.110 3.120 4.140 6.410

Una placa moldesda de la resina a 160¢C., acusd
una dureza Shore (escala D) de 71 y un f{ndice de refraceidn
de 1.471. Muestras de la placa expuestas dwante 40 dfas
a 258C. a hidrdxido amdnico acuosc concentrado y & acido
aftrico funante, adquirieron respectivamente los colores
tostado y blanco; en ninguno de los casos sin embargo, que-

daron afectadas apreciablemente las propile dadeé quimicas.

BJEVMPLO 3,
Agua 100 partes
Trifluorcloroetileno 42,5 *
Cloruro de winilo 7,5 *
Perdicarhonatq de diisopropilo 0,1
Bicarbonato sodico 0,2 "
”

Gelatina 0,3
' Los componentes anteriores se introdujeron en
un recipiente de acero inoxidable que g continuacidn se

cerrd vy agité en un bafio de agua a 40¢g., durante 112 horas,
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al final de las cuales se extrajeron por ventilacién los
mondmeros no reaccionados. jEl polimero granular resultante,
se separd, por filtracién, de la pasta que permanecié en el
recipiente, se lavdé con agua y se secO. EIl producto resinoso
ascendidé a 46 partes (92% del rendimiento total). Una placa
obtenida de esta resina, por presion a 160*C. era flexible

aunque algo quebradiza.

EJEMPLO A.
Trifluorcloroetileno 90-100 partes (segun T&bla3)
Cloruro ¢e vinilo 0-10 " " "3
Peroxido de acetilo 1 "

Se realizaron una serie de operaciones de poli-
merizaciéon, cargando el trifluorcloroetileno y el cloruro de
vinilo (si se usaba) en relaciones variables entre 100:0 y
90:10, como se indica para cada operacién en la Tabla 3. En
cada ensayo, eltrifluorcloroetiano y el cloruz* de vinilo,
en las proporciones indicadas para el ensayo, en la Tabla 3,
junto con el peroxido de acetilo, se cargaron en una bombona
de acero inoxidable que se cerro y agitdé a 50*C. durante 70
horas, al final de las cuales se retiraron por ventilacion
los mondmeros no reaccionados que d ajaron el polimero o eo-
polimero, segun el caso. En la Tabla 3 siguiente figuran
las proporciones de los mondomeros introducidos, y las can-
tidades de producto obtenido. Se observard que la eopolime-
rizacién de este invento aumenta en alto grado la velocidad
de la reaccion y el rendimiento en producto obtenido.

TABLA 3.

Mondmero cargado Partes de producto
(partes) obtenido
CFg - CFC1 CHg = CHCl
100 0 8
95 5 22
90 10 38
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EJEMPLOS,

Trifluorcloroetileno 500 partes
Cloruro vinflico. Carge inicial 40
Aumentosg n
10 "
0 v
Agua . 50
Perailfato gmonico l,0"
Bstearato sodico 0,5 *

Los componentes anteriores, oon excepcidn de las
adiciones de clorum vinflico, se imtrodujeron en un reci-
piente de reaccidn de acer inoxidable, que se cerrd a con-
tinuaoidn herméticamente. La temperatura se gradud a 402C.
y se empezd la ugitacién. Al terminar cada uno de los perfo-
dos de 24 horas después de empezar el procedimiento, s ;fia-
did una nueva porecidn de clorurc vinflico. Al terminar las
96 horas a partir del principio de la reaccidn, se extraje-
ron por vemtilacidn los mondmeros no reaccionados, quedando
un latex altamente estable de un pH de 5,0. E1 latex se coa=
guld reduciendo el pH a 3,0 por adicidn de dcido clormfdrico.
La resina precipitada, que ascendic a 230 partes, se separd
por filtracidn, se lavd con agua sobre al filtro, y se secd.
Una placa obtenida por presio’n de la resina a 180¢C. amcusd

las propisdades siguientes:
TABLA 4.

Resistencia a la tensidn 336 kg./om2

Elongacidn a la rotura

Resistencla al choqus,Izod,ranurado o 8 pies/libra/pulgada

Dureze Shore (escala R)

Absoreion de agua 0 04.% en 24 horas 325“0.
Temperatura de agrietamiento en frfo -198¢.

Resistencia dieldetrica 858 voltios por milesfma

de pulgada en un?
1fculade 5 milas{mas.

Factor de potencia a 10 megaciclos 0,7
. a 1000 ciclos 0,9
Constante dielectrica a 10 megaciclos 2,5

a 1000 cioclos
Resistividad a la corriemte el%etrica 511013' ohmios/ceﬂ:ﬁneu'o
Permeabilidad parz el oxigeno 1x10"° om3/segundo
om
cm o2 bar
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La resina se mezclé con 20% de cada uno de los
plastificadores indicados en la Tabla 5 y la plasticidad

se determindé a 160*0. como se describe en al Ejemplo 1.

TABLA 5.
Plastificador usado Plasticidad a Propiedades déla placa
160*0. Derrame. Flexibilidad
"Arochlor 125" (&) 3*100 nada muy buena
Baker P-4 (x) 4.160 nada muy buena
Santiciser M17 (?) 4.240 moderado muy buena

(&) Difenil clorado, fabricado por Monsanto Chemical Co.

(x) Ricinoleato de metilo acetilado,fabricado por Baker
Castor Oil Co.

(9) DI(3*5)5-trImetilhexil) diglicolato fabricado por
Monsanto Chemical Co.

BEJEMPLO 6.
PREPARACION EK GRAN ESCAIA.

Agua desionizada 270 libras
Trifluorcloroetileno 81 "
Cloruro de vinilo. Carga inicial 10 "
Adiciones 225 -
2.25
2.25
2.25 -
2,25 "
Persulfato potasico 0,36 "
Bicarbonato sdédico 0,45 "
Estearato soédico (exento de sales) 0,54 "

En este caso se utilizé un recipiente de reaccién
de acero inoxidable de 227 litros de capacidad provisto dé
un agitador rotativo y con envoltura para la calefaccién y
la refrigeracion. Se introdujo el agua en el recipiente y
seelevdo al punto de ebullicién para expulsar todo el oxi-
geno disuelto y se enfrio a 24*C. mientras se hacia barbo-
tar nitrogeno a través del liquido. A continuacion se intro-
dujeron el persalfato potéasico, el bicarbonato so6dico y el
estearato de sodio en el recipiente, y se disolvieron en el

agua, con agitacién. A continuacion se cerr6 herméticamente
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el recipiente y se introdujeron el trifluorcloroetlleno vy
la porcion inicial de cloruro de vinilo, obligandolos a
425. penetrar por medio de la presién y se empezd la agitacién
gue no se interrumpid durante toda la reaccién de polimeri-
zacion siguiente. La temperatura se ajustdé a 35*C..y se
conservo en estas condiciones durante toda la reaccion,
con lo cual se obtuvo una presion manometrica de, aproxi-
430. madamente, de 12,25 kg/cmo;a intervalos se retiraron mues-
tras de la mezcla de reaccion, se determiné el contenido
de sélidos y se calculé el porcenatje de conversién de los
mondémeros. Después de cada 10% de ai mentd en la conversion,
se obligaba a penetrar en el recipiente unade las adiciones
435* de cloruro de vinilo. La operacion se interrumpidé al llegar
al 60% de conversion, y el exceso de monémeros se retird
para la recuperacién.
Se extrajo del reactor el latex resultante y se
comprobé que su contenido total de so6lidos era de 9*2%. EI
440. ldtex se diluyé con 113*5 litros de agua desionizada, y se
coagulé por adicion de 300 g. de cloruro calcico disueltos
en 31*78 litros de agua. El coagulo se separ6 por filtra-
cion, se amasOd nuevamente con 227 litros de agua volvido a
separarse por filtracion y se sec6 a 55,5*C. durante 18
445* horas. Este material, combinado con algo de material granu-
lar y de la masa que se separd mecanicamente del recipiente
de polimerizaciéon, ascendi6 a 254,24 kilos de producto. A
continuacién se indican las propiedades del mismo.
Resistencia quimica.

450. Excelente para los productos gqufmicos, incluso

dcidos y alcalis concentrados.
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Reactivo. Efecto después de 240 a 25*C.
Amoniaco,concentrado y diluido ninguno
Agua regia decoloracion muy ligera
Acido clorosulfénico decoloracién ligera
Acido cromico en 70% de HpSO™ ninguno
Acido clorhidrico concentrado y

diluido ninguno
Acido nitrico concentrado y diluido ninguno
Acido nitrico fumante ninguno
Hidroxido yodico al 20% ninguno
Acido sulfurico concentrado y

diluido ninguno
Solubilidad.

Soluble en disalvantes organicos escogidos, tales co-

mo esteres, ketonas,

de elevado punto de

hidrocarburos aromaticos y halogenados,

ebullicién.

Reactivo. Efecto después de 240 horas a 258C.
Acido acético glacial Parcialmente soluble
Acetona Parcialmente soluble
Anilina Ninguno
Acetato de butilo Parcialmente selubie
Carbitol Ninguno
Tetraolorurode oaibono Soluble
Cloroformo Soluble
Cielohexanona Soluble
Dioxano Soluble
Acetato de etilo Parcialmente soluble
Alcohol etilico 95% Ninguno
-Dicloruro de etileno Soluble

Eter etilico Parcialmente soluble
Formamida Ninguno
Heptano Se ablanda
Oxido de mesitilo Soluble
Metanol Ninguno

M etil-etil ketona Parcialmente soluble
Tetrahidro furano Soluble

Tolueno

Parcialmente soluble

Los empleos clasicos comprenden los reves-

timientos resistentes para metal, madera, tejidos o

papel, empaquetaduras impregnadas o estructuras lami-

nadas
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Propiedades varias.

Densidad N
Indice de refraccion
Estabilidad a la luz

Estabilidad al calor

Envejecimiento al exterior

Envejecimiento al Interior

Temperatura de agrieta-
miento en frio

Punto de deformacion
térmioa

Absorcion de agua

Inflamabili dad

Viscosidad de la solucion

Estabillzadores
Plastificadores

Permeabilidad para el
oxigeno

Pio piedades mecanicas.

Resistencia a la tension

Elongacion .

Modulo de flexion

Resistencia al choque,lzod

Dureza Rockwell

Dureza Shore

Limite de duracién al do-
blado

2 09368

1,79

1*49 N :
Sin cambio a las 428 horas (lam-
para general Electric S-lIj,
Ligeramente amarillo después de
200 horas a 175*0.

Excelente

Excelente

-21%0.
47*C. sometido a un esfuerzo de
4,62 kg./cm2
0,04% (24 horas a R.T.)
Nulo
5,46 poise para una solucién
al 20% en cielohexanona
Generalmente no se precisan
Cuerpos aromaéaticos clorados,ri-
cinoleato de metilo acetilado,
di(3*5.5-trimetilhexil) digli-
colato, fosfato trioxflico.
Aproximadamente la misma que
el caucho butilo.

343 kg./cnr

57% , 2
14.000 kg./cm a R.T.
0,9 pies/libras

R.73

D.73

104 flexiones en un calibre de
0*4064 mm de un comprobador
Mit de la resistencia al do-
blado.

Propiedades relativas al tratamiento.

Factor masico

Condicione”™ de moldeo por
inyeccién

Condiciones de moldeo por
compresién

Contraccion de moldeo

Propiedades eléctricas.

Audiofrecuencia.

Constante dieléctrica
Factor de pérdida
Factor de potencia

Radiofrecuencia.

Constante dieléctrica
Factor de pérdida
Factor de potencia

0,75 a 0,80
200 a 225*0.,

170 a 190*0. 140 kg./cm~™
0,0254 mm./mm. de espesor

700 kg./cm~

3.000 ciclos por segundo
2,5

0,01

0,4

10 megaciclos

4
,01
6

oenN
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550.

555.

560.

565.

570.

Resistividad a la corriente continua 5x10"*4 ohmios/cm.

Resistencia dieléctrica 860 voltios/milesima
de pulgada.

De la discusidon general anterior y de los ejemplos
especificos detallados, se deduce que este invento propor-
ciona una serie de resinas dotadas de propiedades deseadas
de fabricacion, de fusibilidad y de solubilidad, combina-
das con un grado elevado de resistencia, al calor y al
ataque quimico. Las resinas se sintetizan partiendo del
trifluorcloroetlleno y del cloruro vinilico, facilmente
asequibles, por medio de técnicas relativamente sencillas
y con una proporcion de produccion razonable, en relacién
con el equipo empleado.

- NOTA -

Descrita suficientemente la naturaleza del in-
vento, asi como la manera de realizarlo en la practica,
debe hacerse constar que los procedimientos anteriormente
indicados, son susceptibles de modificaciones de detalle,
en cuanto no alteren su principio fundamental, siendo lo
que constituye la esencia del referido invento y por lo
gue se solicita Patente de invencion por 20 afos en Espa-
fia: "PROCEDIMIENTO PARA. LA OBTENCION DE UN COPOLIMERO DE
TRIFLUORCLOROETILENQ"; caracterizandose por lo siguiente:

IB - Procedimiento para la obtencion de un c3-
polimero de trifluorcloroetileno, caracterizado porque el
copolimero, en peso, esta constituido por de 75% a 95% de
trifluorcloroetileno.

2" - Procedimiento para la obtencion de un copo-
limero de trifluorcloroetileno, caracterizado por compren-

der el copolimerizar una mezcla constituida por de 75% a



95% de trifluorclorcetileno, y de 5% a 25% de clorur de
vinilo, con respecto al peso combinado del trifluorcloro-

575 et1leno, y del eloruro de vinllo citados.

38 - Procedimiento, segﬁn lo especificado en
la reivindicécién l, carscterizado porque la copolimeriza-
cidn se realiza en una emulsidn acuosa, en presencia de
un catalizador generador de radicales librese.

580. 4¢ -~ Procedimiente, segin lo especificado en
la reivindicacidn 1 o 2, caracterizado porque una parte
del clorurc de vinilo se retiene al principio de la copo-
1imerizac16n, Y se afiade durante una fase ulterior de la
misme .

585, 58 - Procedimiento pare la obtencidn de un
copolfmero de frifluorcloroetileno, caracterizado por una
solucic‘:'n., en ciclchexanona, de un copolim o que, en Peso,
contiene de 75% a 95% de trifluorcloroetileno, siendo el
resto cloruro de vinilo.

590, ‘ 62 - Procedimiento para la obtencidn de un
copolfmero de ﬁrifluoroloroetileno, caracterizado por un
copolfmero, tal como se ha descrito con referemcia a los
eJemplos.

7% - Procedimiento para la obtencidn de un

595. copoifmero de trifluorcloroetileno, caracterizado por un
a&polfmero de trifluorcloroetileno, préctioamente tal como
se ha descrito con referencia a los ejemplos.

82 - Procedimiento paras la obtencidn de un
copolimerc de trifluorcloroetileno, camacterizado por uns

600. solucidn de un oopolfmero de trifluorcloroetileno, précti-
camente, tal como se ha descrito con referencia a los ejem-

plos 1 y 2.
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9* * Procedimiento para la obtencién de un copo-

limero de trifluorcloroetlleno; tal y como queda substan-
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