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'MQ"Prodédimienio de obtencidn de oompnsiciones de moldeo"

%m& DEPERTAL CHEMICAL mpuszmn-:s LIMITED, entided inglosa, |
res:.dente en Imperial Chemical House, Millbank, IONZDRES,

Inglaterra. . “y'-' ; - R - ,."‘ ~“l, :

Lttﬁéfe,ihveﬁio se refiere a composiclonea de moldeo~

y‘wen esPeoial, a composmclonea de moldeo que oontengan

.:1, e
-l T

' »politetrafluoroetileno.

f‘}gﬁ ;“f- El polvo de moldeo de politetrafluoroetileno, se

LN convierte corrientemente en articulos moldeados, aplicando
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'_esta a une temperatura de 32790 oomo minimo pera sinterizar 4

.slnterizan sin retirarlas de sus moldes, los apticulos

l_tambien un color general blanouzoo.,'

;f‘composicion de moldeo e base de poliestrafluoroetileno.
 9u3°9Pt1ble de fabricarae por cualquiera de las’ tecnlcas

1normalee utilizedas con el politetrafluoroetileno en are

:;composioion que proporoione artioulos moldeados de un color

“2 a 200 partes por millon, en peso, de dioho polvo, ‘de. un
' compuesto que deSprende oxigeno al calentarse a una

;temperatura oomprendida entre 100 y 40090.-

»f’articulos moldeados 4o dicha composicion de moldeo, v 108 j»o
"f{artioulos moldeados aei obtenidos.' Los artioulos moldeados §
’~¢obtenidos de dicha composicion, estan practioamente libres
ilgde manohas negras adn cuando las preformas se hayan N
*f”sinterizado en sus moldes., Los artiouloe moldeados&se

W{fobtlenen muy commnmente de particulas n°"91nt°rizadas de f

ﬁof1politetraf1uoroetileno, por oompresion en frio, seguida
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presién al mismo en un molde, comunmente,a-la.temperatura‘

ambiénte, para obtener una preforha, ¥ caleﬁtando‘luego ;f

o aglomerar el polimero. ‘Cuando las preformas se

moldeados'resultantes, frecuentemente muestran una proporoié‘

indeseablemente elevada de'manchas negrae. Pueden presentar%

Un objeto de este inxento o8 proporcionar una '

ticulos moldeados, en las que 86 reduce y llega . eliminarée

la formacion de manchas negras. Otro objeto es obtener una

general reauoido..

;
&

Asi pues, ge proporciona une, oomposicion de moldeo

Este inwento comprende tamblen 1e, produoclon de,fo

-

3.
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) por el caldeo del- cueroo comprimido por encima de ls
ktemperatura de ainterizacion del polimero, y este invento

- ge dirige especlalmente a las composiciones de moldeo antes -

"res a 100 partes por millon pueden emplearse cuando las
piezas moldeadae resultantes han de utilizarse en aplica-
.emones en las que las. proniedades electrioas carecen de

;importanola. Normalmente, deben hallarse presentea, por
_invehto;;

wfise incorpora durante la desintegracion de las particulas
;« de pollmero relativamente gruesas, que. se obtienen por el
"'metodo de polimerizacion granular.' De- acuerdo con este

'”'ﬁmetodo, las particulas de polimero obtenidas bomo resultado

‘{solucion del comyuesto termolabil en agua, que con ji;_

f,_preferenola contiene un agente de auperfioie actlva para s

.;50 en una mezcla de agua y de un 1iquido organico misoible

*icon ella. nor e1emnlo un aloohol alifatioo o una ketona
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desorztae en las que ol polvo de polztetrafluoroestileno -”‘
se halla presente en estado no—sinterizado.
| Se prefiere que el compuesto texmolabil se halle  f
presente, en la composicion de moldeo de este 1nvento, en -
una cantidad inferior e 100 partes por millén de partes
en peso del polvo, dado que las cantidédes superiores
pueden afectar adversamente las propiedades electrioas de

las piazas moldeadas. 31n embargo, 1as cantidadea superio-

s

lo ﬁenos,:io partes por millén de partes en\peso del,polvo;

con objeto de obtener un bgneficio,épreciable_de este

El compuesto termolahll puede incorpararse en el

polimero .de cualquier modo conveniente. Con preferencia.

directo de la reaccion de polimerizacion, se agitan en una

1as partieulas de polimero se mojen por el meaio liquido,

.' “
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'Gifinferiores, por m°le de un agitador dotado de una - serie
k rde lamlnas cortantes, v las particulas desintegradas se
.11beran desPues de dizolvente g una temperatura inferior;?}

}3‘__ux,w‘}'fa 1a de desoomposmoion del comnuesto termolabil.; Jste, |
:’5; 1i:“ 7se inoorpora asi a 1as partioulas de polimero. Eate metodo  &

- ' tiene 1a ventaja de no preclsar etapa adicional de

v'tratamiento, comparado con el orocedimiento normal para m

'ipreparar com0061C1ones de moldeo a base de polztetra- i"1 

“‘fluoroetileno.

. particulas de pollmero -que se hayan desintegrado en agua,-~

. de acuerdo con la practlca normal, y elimlnar luego el

',comprenden 1os alcdholes alifaticos inferioree, tal comof‘ _

'1_j'el metanol ‘o el etanol ¥ las ketonas, por eaemplo 1a

 11quidos de mojadura misclbles en agua, con pequenas
.,oantidades de esta, por eaemplo hasta el 33 5 de la misma’

en vclumen. Como variante, el agua puede contener un
Q"particulas de polimero.
.ff'mnyento, que oontengan particulas de polimero sinterizadas,

'_'se prefiere poner las partioulas sinterizaaas en contaoto,

‘-foon preferencla en eondiciones de agitaclon, con una

Otro metodo consiste en poner en conxaoto

gua praoticamente por completo-, con una solucion de un lv %.
oomuuesto termolabil en un l{quido que moja el polimero,

y eliminando luego el disolvente a una temperatura inferior
a la descomposicion del compuesto termolabll.- Los 1iquidos

de’ mojado adeouados para el politetrafluoroetmleno,

acetona. En lugar de egtos - pueden usarse las mezclas de'

agente de superficie activa, con obJeto de mojar las

Al preparar composiciones de acuerdo con este

soluclon del compuesto termolabil en un liquido que moja
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el polimerc, u eliminar luego préctioamente por completo
el disolvente a2 una temperatura inferior a la de descompo-
gicidn de dicho compuesto.

Los ejenplos de agentes adecuados de superficis
activa susceptibles de usarse al aplicar cualquierg de los
métodos antes descritos para el tratemieato de los
articulos de polimero, son los gcidos polifluoro-aleanoico:
solubles en ague, y sus sales solubles en agua, por
ejemplo sales de metal alcalino o amonio, tales como
dodecafluoroheptanoato de sodio, hexadecafluoronanceto de
potasio o0 pentadecafluoro-octanoato de amonio. Como
variante, pueden usarse policondensados de fenol alk{lico/
dxido de etileno, tales como glicolpolistilénico/eter
mono-p—octil fenilico, o sales solubles en agua de esteres
de dcido sulfdrico o alcoholes grasos, tales como sulfato
laurilico. Ie cantidad usada de sgente de superficie
activa, no es taxativa, pero en general debe ser tal que
en el polimero de secado -no se retengan mas de unas 25
partes pohderales por milldn.

Los compuestos especialmente adecuados,
termolébiles, susceptibles de usarse en este invento son
las sgles de amounio, metal slcalino y alcalino térreo,
de goidos oxihaldgenos, que se descomponen con desprendi-

miento de oxigeno a temperaturas del orden de 100 a 4002C.

Le presencia de estas sales no solo da por resultado la
eliminacidén practica de las machas oscuras en 1los moldeos
sinterizados obtenidos de composiciones polimeras que las
contengan, sino que ademds los objetos moldeados tiemen
una apariencia total blance, 0 ses estan practicamente

libres de color general o de fondo. Los nitratos 80dico y
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”f“ﬂﬁg_:“‘pdtésicb, tienen también eSta”ventajosa nropiedad. En

";general se prefiere que las moleculas de oompuesto $ermo-
s { _;}’labil no . contengan atomos de azufre ye que este puede 7
' 'fafectar el oolor total de 1os objetos moldeados sinxeriza—

-

- | Se prefiere que 91 compuasto termolabil utllizado

: Lﬁa temperamuras 1nfer10res a 16090, dado que conatituye

b ipractica comun el secar‘el polimero desintegrado en

:Apara facilidad y rapidez de la 0peracion comercial S “'f,

“'icomprendera que cuando el compuesto temolabll se aﬁade al

':*ﬁfagua en 13 que las particulas de polimero ae desintegran,i‘

%v;ff:fwf'f?‘fif;jty el agua ‘se ellmina luego por calefacoion, dicho
B 'fi5.if fi compueeto no se hallara presente en la composicion d;‘f?f”'
L j:; mo1deo desecada, gi se descompone & uns temperatura '
“;interior a la de- seoaﬂo, ¥y o se 1ograra el objeto de‘f;
-este invento._ Por esta razon, el peroxido de hidrogeno
Iifque 8@’ desoompone a temneraturas inferiores a lOORC.; ea ;f
.20.«' e :inadecuado para ugarse en este invento. En el otro |
extremo del 11mite, el peroloraro potasico es demasiado
‘_estable al calor pars. uaarse n 133 composioiones de. este
invenﬁo, para el moldeo.‘ Los compuestos espeoifmcos
.fsusceptibles de empleo en este invento son el clorato
N 25,', ;  potasico, el .clorato litico el clorato de estroncio, el
S - &”'{“* .perclorato de wagnesio, el bromato: potasico, el periodato,-
| e ‘{solido, ¥y el perlodato eménico, o sea, sales que se -
| descomponsn con desPrendimiento de oxigeno, 8 100-40090.; &

_y que se eligen de la clase general preferiaa de sales

'30. ' }.utiles para este invento,_susceptibles de ionizarae-para



_former un aniSﬁly’un?catiéﬁ eiegidos de ‘los siguientes:
”:clorato, ‘perclorato, bromato, perbromato, iodato y periow
 yidato (aniones), y litio, sido, potasio, oalcio, bario, o
_ ,_.,,i{estroncio 3. magn951o (cationss). o
fs‘gff“'f. : .
R '“acuerdo con cualquiera de los metodos antes deacritos,'jkﬁ
.‘iﬂipueden convertirse en articuloa oldeados, por. las ;'
l"ftecnicas corrientes de fabricaclon de politetrafluoroeti- :
.l.fileno. Pueden oomprimlrse en un molde, normalmente a 1a

fﬂ;ftemperatura ambiente, para formar una preforma, y esta -

<fpor caldeo a una temperatura superior a 32790, normalmente
{‘f entre 360 g 40090., Los artlculos moldeados de este modo
'”Eobtenidos, pueden. utilizarse on cualquiera de 1as |
r'iq¥aplieaciones conocmdas, para el politetrafluoroetileno,‘,f
' fpor ejemplo oomo diafragmas, empaquetaduras ¥ alambres
'kaf:y cintae aislantes., Cuando laa oomposiciones de acuerdoi:
 fcon este invenxo oonmmenen particulas de polimero ’
R T J w“s1sterizadas, ae utllizan normalmente para labores de  ? ~
*J,?bffw “T'<extrusion, por eJemplo impulsando las composiciones  f:j’”
o ‘f pulverizadas por medio de un embolo o piston, a traves de?fy
)?una matriz alargada, oalentada a una temperatura superiorf 

ina la. de. ‘sinterizacién del polimero.;3f-f""

'ejemplos siguient95°

'an 500 ml. de agua y5 ml. de la soluclon resultante, ge
‘_agregaron a 45 ml, de alcohol etilico. Nientras. tanto se .

304 .coloco una partida de politetrafluoroetileno granular, ’ !

N

=
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]
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Las composiclonea de moldeo preparadas de

L

_31nterizaree, antes o desPues de separarse del molde,"-

e

Este invento se aclara, Bin limiterse, por 109'

EJemplo le

Se disolv1eron 9 g. de’ perclorato de magneslo
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”: A,desintegrado en agua y secado durante 6 horas gAISORC,
en un hbrno,de'aire birculanté, sobre una bandeja para .
'!'l formar una caps. de 12 5 mm. de espesor, de 1.862 g. de
o {‘; peso. . | |
i5;; lv}; . - f;. La solucioﬁ de percloraxo de. magnesio, se.;
. distribuyo uniformemente sobre la superfioie de la capa
- de polimero, ¥ la bandeja y su contenido se deao durante
_ ; ‘90 mlnutos en un horno de aire en ciroulaczon a 13090. |
'?i}b?,.f ff;I;fi; : El polvo se comprlmio a. continuaclon en un - -

f“ai;g¢"molde con una cavidad annlar, a la temperatura ambiente_;'

fﬂ}sometido 8 una pr351on de 1 575 kg/hmz, y la preforma
1=;ise sinterizo en su molde, a 38090, durante 4 horas. -
| : La preforma sinxerizada se- enfrio bajo presion
(N%B.V‘;f'; para obtener un tubo 88.9 mm. de. diametro exterior, 50 8
 “ ,i“mm, de dlametro interior ¥ 50,8 mm. de longitud, No _'
"Jf;gﬁ :-ff‘pudieron descubrirse negras manchas ni en 1a superficie

videl tubo ni al cortarlo en dos mitades, exponiendo asi

ifsuperfioies nuevas. El tubo tenie un aepecto blanoo en
"fgeneral. Era acusadamente superior al tubo preparado oon

partiendo de politetrafluoroetilsno

5un proceso identieo,

'il;sranular que no contenia perclorato de magnesio, y que o

fﬁpresentaba un aspecto blancuzco indeseable, oon nnmerosééz
o :f imanohas negras.y De los tubos preparados partiendo de
: ’déngflﬁﬁfipollmero tratado ¥ sin tratar, se preparo tira de O 2
»_.: A'?_”?mm., ‘que’ se sometio a los ensayos de resistencla 8 la |
nuif?_;ff~,.uTiittension, de elonga01on y de ruptura electrioa, Se : iﬁ:-
R '; obtuv1eron los siguientes resultados, (los resultados que
 ?f7f1guran entre parentesis se refleren a cintas obtenidas b

.30;,1"'f partiendo de pollmeros sin tratar. o
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| Realstenoia a la tensidn de la

clnta en la direccion del’ oorte. 4180 PeBeis (4640 Pe

| ,, Elongac1on e le roture de 1a cinta - L s -10)f

en la direccién del corte. S iBlO% C (2408)

ta perpendicularmente e la di- ',,

', receion del cortes ",” "') 3040 p.s.i. (3230 p.

p Elongacion a la rotura de la cinta ST S-i-) B

perpendleularmente al la direen ' S
cion del corte' {;' ',-' 18075 (22076)

FIIANQ de - averias/iOO" ouadradas e 100

voltioe/hilesima, *fif;fﬁfT*f;;:f;f{l?'i; gi if(?)
E,‘]emplos 28107

En los experimentos alguientea, las partioulas

‘lgruesas de politetrafluoroetileno obtenldas por un proceso :

- de polimerizaclon granular, se deszntegraron en agua que
: contenia los aditivos especificados en la tabla siguiente.

‘~-En cada uno de los easos, se aﬁadieron 908 & de polimero

filtrado 7 no deseoado ael autoolave ae polimerizacion,;“

@ diez veces su ‘peso de sgua deamineralizada (que oontenla'
‘las cantldades indlcedas de aditivo) en un recipiente

cilindrico a través de cuya parte superior pesabs un

agitador rotativo en el que seis paletas de acero, de

bordes cortantes horizontales, se prolongaban en direc—‘-

. oiones radicales. El agitador funciond e 1. 600 24 .m.
durante 10 minutos, y al final de este.tiempo, se'eliminé

~la mese de egua de las particulas de polimero, dejdndolas

durante 10 minutos en una bandeja de desague (En una

serie de experimentos separados se comprobo, por analisla

-gravimetrigo que aproximadamente el 15% en veso del
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‘Polimero humedo, despues del tratemiento enterior, estaba

comstituido por una solucidn acuosa de sal metalica, vy

las' cifres indicadas en la columna de la derecha exterior

en la tabla, se obtuvieron sobre’ esta base.

Las vetdade-

Afigdido en forma de solucidn acuosa al 33,33% 

frés'cantidades de sal dépoaitadas sobre’él pol{mero se
”.midierén en todos 1os casos y se’comprob6.qhe concordoban
‘con 1os VaIOreé calculados con ‘une’ diferencia de 4 5%) «
'.El pollmero humedo de la Dbandeja de deeague, se secd a
o ,conxinuaoion durante 6 horas 8 15020. en un horno de"
10, .- ,aire circulante.
L Peso de Partes por nillén
. . | Sal neta~- Agente de auperficle ao— aditivo calculadas, de -
- Ejemplo | licas o tiva. . len gra=-|sal metalioca e
Lo R : .| mos e el peso de pol
' ‘ ' 0 seco.
3 ,KGioé?w e — | 2.5 50
TIT KClOBﬁ"“ :,Pentadeoafluorooctanoato 2.5 - 50
IR IR .de amonio ‘ - 05 - B
v | kewoy | R 1205 50
| ST ,_Glicol polietilenicq/éter T
el mono-p—octil fenilico & © 0.5
v | Me(c10,),] ; , 1.7 33
' 8(>'~422 Gliool.pblietilenicq/éter . '
" - . | mono-p-octil felinico & 065 |
VI |Mg(a10y)p | S| es | s
VII | ug(C10,), | -—- 5.0 | 100
< VIII ng(01o*) ‘f{  — 7.5 10 i
IX Mg(010 ) | 5.0 S0
S Penta-decafluorooctanoato' S - ~
_ __de guonio - - 0,5
X Mg(C10,), Penta-deeafluorooctanoato 2.5 50
_ ? de amonio 0.5 -
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"el eJemplo 1, se obtuvo cinte para moldeos, preparada de

,'oada una de las partldas de composicion de polimero seco,

 articu1o moldeado o0 en las nuevas superficles expuestas

'cortandolo por la mitad.

“.“f’al polimero sinterizado. Las partieulas gruesas de
'polimaro obtenido por polimeriza01on granular de

ftetrafluoroetlleno, se filtraron 7 luego se de81ntegraron

k.ven el de51ntegrador collndrlco usado en los ‘ejemplos
~,anter10res. Las nartioulas desintegradas se secaron é
7E15090. durante 6 horas, en un horno de aire en CIrOula-
1hvcion.‘ Las particulas deseoadas se. colocaron.en une, capa
‘;delgada sobre una banaega de acero inoxidable y ae
1;fcalentaron, durante 3 horas, a 38090.. La masa resultante,
V:en forma de torta, g6 desintegro 8 oontlnuaclon en un ﬁ
'{mollno Christie Norrls, v se agitaron 454 g. de las
ji’pa.r1;i.cula:s molidas, en 25 mls. de una.aolucion preparada
.;: d1so1viendo 1 g. Qe perclorato magnesico b's 0 05 g. de -
.Epentadecafluoroootanoato de amonio en 1 000 ml. de agua.

f;La masa resultante ge traslado a una bandeja de acero _

"M 058427 |

Utilizando la técnica descrita brevemente en

y se midieron las cifras de resisteneia a la tension que
llegaron de 268,4 ke/em2 a 314,3 kg/om2 / (en la direc-
cidn perpendiculer a la de corte. En ningin ceso pudo

deSOQBrirse ninguna mancha negra en la superficie del

Ejemplo 11.

Este ejmplo aclara la gdcidn de agente oxidante

durante gu susPension en agua desmineralizada, contenida

1noxidable ¥ se secd durante 6 horas a 15020 en un horno
de circulaciéﬂ de mire. ILes particulas desecadas se

exgulsaron en forma de una varilla de 7 8 mm. de diametro.
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'd9 ung matriz alargada, celentada a 380-440¢C, La

_estaba completamente libre de contaminacidn de manchas

negraé,-y tenis un'aSPecto total blanco, mientras que

ila varilla obtenida de un polimero sin tratar era muy
3?{1nferior en estos dos asPectos. e varille e polimero
J_tratado tenia una resistencia e 1a tension de 98,7 kg/omz

';en el sentido de direccidn’ de la maqulna.

:‘1ndicadas son susoeptloles de modificaciones de detalle
ﬁf _se hace . conetar que el invento se reflere a una solicitudf

: ‘Junlo de 1960 nﬂ 21850 aoogiendose, oor 1o tanto, ‘s los-
"beneflolos que conceden los convenlos internaclonales
en vigor y slendo 1o que constltuye la esencia del

| féféiido invento y por lo Que se solicita patenté'de
}Ainvencion por 20 a#os en Espaﬁa. "ﬁROCLDIMI SNTO DE
iOBI NCIUN DE COM:OSICIONES DE MOLDLO“' caracterizandoee

‘QPOT lo sivuienhe._

"‘L’nes de. moldeo, oaraoterizado por comprender el avitar
',oarticulas de oolitetrafluoroetileno granular en ung
lsoluclon del compuesto de partida en agua, por medio de

.j;un agitador dotado de una serie de hoaas oortantee, ,

'3 y el ellminar e oontinuacion el dlsolvente a una

impulséndolas por medio de un piston o éubolo a través

‘varilla, despues de enfriarse a la temperatura ambiente,

N 0 T A
Descrlta suficientemente la naturaleza del

invento asi cowo 1a manera de reglizarlo en ls practica,

debe ‘hacerse congtar que las disposiciones anteriormente
en cuanto no alteren su Urlncipio fundamental. Tambien

'de patenie presentada en. Inglatarra con fecha 22 de

19.- Procedimiento de obtnn01on de composioio—
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temperatura inferior & la de descomposicién de dicho

compuedto.

28.~ Procedimiento, segun veivindicaciodn 1é,

~caracterizado porque la solucidn contiene un agente de

superf101e activa.

38.- Procedimiento, segun relvindlcaclon 22,

’.caracterizado porgue el agente de superficie activa es
un acido polifluoro-alcanoico soluble en agua, © una

ﬂlsal soluble en agua, del mismo. )

48.- Procedimnento, segun reivindicacion 28,

’caraeterlzado porque el agente de superficie activa es’

~ un policondensado de fenolalkflico/éxido de etileno.

58.- Procedimiento, caracterizado por permitir
la obtencibn de una composicidén de moldeo y por

comprender el poner en contacto el producto obtenido por

' la desintegrac1on de particulas de politetrafluoroetlle-
'jno, con una solucion del compuesto en un liquido que
‘moja el polimero, y el eliminar luego el disolvente a

una temperatura inferiof a la de descomposicidn del

compuesto._

66.- Prooedimiento, segun reivindicac1on 59

'caracterizado porque dicho 1{quido oomprende un alcohol

f;alifatico 0 ketona inferiores.

79.— Procedimiento, segun reivindlcacion 58,

caracterizado porque dlcho liquido comprende agua que

'f;contiene un agente de superfioie activa.v

83.- Procedimientom caracterlzado por permitir

_-la prepar901on de una composioion de moldeo que conxenga :
.politetrafluoroetileno en polvo, mezclado con 2 a 200 |

~; parteswpqr~mlllon,'ep peso, del polvp mepglonadp,‘deiunl
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compuesto que desprende oxigeno el celentarse a una
temperatﬁra comprendida entre 100 y 4002C.

98,- Procedimiento, segun reivindicacidn 88,
caracterizado porque el compuesto se presentse en una
centidad de 10 partes por willdnm, como minimo, en peso
del polvo mencionado.

108.- Procedimiento, segin lo especificado
en la reivindicacidn 88 o 98, caracterizado porque el
compuesto se halla presente en una cantidad inferior
2 100 partes por milldn en peso, del polvo citado.

118,- Procedimiento, segun cualquiera de las
reivindicaciones 88 a 108, caracterizado porque el
polvo de politetrafluoroetileno no este sinterizado.

128 .~ Procedimiento, segun cualquiera de las
reivindicaciones 82 a 118, caracterizedo porque el
compuesto se elige de la clase constitulide por sales
de amonio, metal alcalino y metal alcalino térreo, de
acidos oxihaldgenos.

138.- Procedimiento, segun cualquiera de las
reivindicaciones 88 a 128, c;racterizado porque dicho
compue;;o es el perclorato de magnesio.

148,.~ Procedimiento) ‘segun cualquiera de las
reivindicaciones 88 g 132, cargcterizadqg porque dicho
compuesto es el clorato potésicds. :

158,~ Procedimiento de \obterfion de composi-

/

¢clones de moldeo, tal y como ¢ stancialmente

desgcrito en la presente Memoria.//

f

Esta memoria consta de/cgtorce hojas escritas

& méquina por una sole cara.

CHEMICAL INDUSTRIES
LIMITED, ). GOMEZ ACEBO Y MOUEY
0.0

e - e e C A A s eme s meemy 1 iy Y e e O




	Bibliographic data
	Description
	Claims



