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Wl PIFE fibroso ultrafine no porosc &s co-
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la produccidn de laminado fino; no obetante, le
expensidn anisotrdpice de este material ulirafi-
no es tal que tiene lugar un alito xrado de contrac—
cidn en l= ginverigzcidn, lo cusl, ala VG5, DIO-
Guce imperfecciones en la fabricucidn de pilemas de
precisidn. Por otra werte, resulie deficiente pera
la resistencia de la preforme on el fraguado pera
wuchas aplicaciones. ¥sta debilided en la resisten—
cla de la preforma conduce & eventuales resguebrajo—
cures &l efectuar el transvorte desde el polde sl

norno de sinterizecidn; a une extenss Formacidn Ge

Tregmentsos de deshecho con motiva de les citzdes
resquenvrajeduras; ¥y & rrezilided del srifculo sin-
terizado. Se han utilizado dos juewos de woldes jotat
ra fabricer piezes de precisidn en un insento para
aejorer los resultedos de este material, vero se ha
conrobedo c¢ue tel procedimiento no es scvisfachtorio
v result: entiecondmico. Ademds, el uso de pertfcu~
les fibrogess produce wuchos problemcs cdicilonsles

desldos & su natureless fibross, tales como eglonere-

- o

res en el moldeado., y falte de uniioramidsd en el

Un objeto del presente invento es ¢l de
proveer politetrafluoraetilino ultrafino en el cuel
estes ventajas se reduscan 0 eliminen cue conwrende
un procedimiento parz ls producecidn de politetrarlvo—
roetileno wltrafino, compuecto por particules del

referida producto de una dirensidn no menor de 100
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micrones con une xoliends efectuads ten solo a base

Q

de colisibn interperticuls a uns temperaturs spro-

zimada por debzjo de los 939C; y clesificecidn de

les perticules molidas para sepsrzsr de las mismas
aquelles cuye dimensidn méxins no sea nayor de 50

alcrones eproximedamente,
do. s de descer que les particulss no separadas sean
souetldes a nueva molienda y clarificeacidn.

1 ITYE nuevo obtenido, egtd compues
b i

o de
particulas porosas, no fibrosss, con contornos re—
dondeades, que bilenen un temailo no superior a 50 wmi-
crones, de tamizado hidmedo, ¥ posce una Ffuncibn ds
distribucidn no meyor de 0,40 sproximzdamente, un
temailo sub-temiz no nfs zrande de 5,0 wicrones apro-
ﬁimadaﬂenﬁe, una razén de temefio de temizado hlmedo
a sanefio de sub-temizade del orden sproximedo de 2

a 10, registencia el doblez desintorizado de al menos
60 Kg/cm2 aproximcdaiente ¥y, después de la sinberi-
zacidn, una registencis = la tensidn de al menos

260 Kg/cm2 un porcentuje de extensidn eproximedo

de 300, un grado de compresidn no superior a G,0

|

eproximadamente, un factor de expansidn enisotrdpica
no mayor de 1,13 evroximadanmente, uvna resistencis

'y

dieléetrice de el nenos 47 EV por miliveiys &proxi-

o)

madamente, una espereza de superficie no meyor de
2,1 x 104 om aproximadamente s 35 K(}/cm2 ¥ no ma-—
yor de 8,1 x 105 em & 140 Kz/em?, y ua contenido
de intersticios no superior a 0,1 % a presiones su-
poriores a 140 Kg/cm®.

lizpondremnos detelladamente a continuacidn
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las caracteristicas del ijnvente asi como las>propie—
Gades del prepsrado, siendo: .
"tamefio particule, temiz-himedo"; E1 tana-
Zo de la partfcule se mide medisnte un =nflisis & pa-
se de tamiz hdsedo, y el tamafic de éste se oxuresa
corao el didmetro de la particula medida (dth)‘ Los
tanices utilizados son los normales en los Lstados
Unidos, con mazlla de 230, 270, 325 y 400. Tumbidn se
usen vamices de 30 y 20 micrones, no siendo tales
vanices cribas ASTH, sino méds bien cribas Micromells,
sreparadas por la Buckbee Mears Co. a base de un
procedimiento fotogréfico. Las sberturas de Hamis
de estas cribas son de 62, 53, 44, 37, 30 y 20 wi-
crones. Un tamiz de malla 20 es situado encime de
uwno de los tamices de malla mds pequeBia. Se doloca
une muestrz de 5 gramos de polvo en el tamiz de me-
lla 20 y se hace pasar cuidadosamente al tsmiz infe—
rior mediante pulverizacidn con percloroetileno du—
rante aproximadamente 30 sczundos 2 razdn ds 3 li-
Sros por minutos aproximadamente, utilizando un pul-
verizador de rociada. La tobera del pulverizador se
rantiene & nivel con la parte superior del tamiz de
malla 20 y se mueve en forma circular, cuidendo de
disolver cualguier agrexado y srrastrar ¥y colocar
¢l naterial de los cosiados del tamiz suzerior. Se
quita éste después vy se rocia el temiz inferior en
la misme forms durante cuatro minubos aproximadcmen—
tce Finalmente, el taniz inferior es secado &l aire
a peso constante, y se nide el peso del polvo scco

ellf retenido. Lsta serie de operaciones se repite
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con une puestra fresca de polvo de 5 gramos en co-
da uno de los otros tamices de malls pequeiiz. EL pe-
g0 del polvo retenido en cada uno de ellosg ss multi-
plicado por 20 para obtener cifras de porcentaje de
peso acumulativo, las cuales son después trazadas en
gréfica contra tamaiio de aberitura de tamiz sobre pa-
pel de probabilidad logaritmica. La mejor linea rec-
ta se trazz através de sstos puntos y se leen los
tamafios de particulas correspondientes a porcenta-
jes zscunulativos de 50 (&50) v 84 (364). De estos

tamaflos de particule, d,, se calcula de la ecuacién.

d,,
logaritmo. . 4, . = 1ogaritmoe = 055 1ogg *‘éﬁ_“

e th d50
dsg
Este valor diy corresponde por tanto a un didmetro
medido de la particula media, admitiendo que todas
las particulas sean esféricas.

"temalio sub—taniz'": Esta es una medida del
drea de la superficie y corresponde al didmetro ted-
rico de la particula medla, admitiendo gue las par—
ticulas sean esferas no porosas. Cuanto mis pegueiio
sea el nvmero, mayor serd el area de superficie. El
nétodo pars determiner el taomafio sub-tamiz es un me-
dio conveniente y rdpido de obtener el tamafio rela-
tivo de la perticula, Es deseable un tamafio pequelio
de particula con un 4rea de alta superficie, toda vesz
que cuanto mayor ss la superficie del érea, mds uni-
forme resulte la coalescencia de Jas particulas cuan- -

do se ginterizan. Il valor obtenido se refiere al
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difmetro de perticula de superficie especifi;;.ba -
culada (dyg) sezdn se determine mediante el método
de permeabilidad al aire, utilizando por ejemplo el
"Subsieve Sizer", catdlogo ntfmero 14-312 de la Fisher
Scientific Company. De acuerdo con el método de per~
meabilidad al aire, éste pasa en sentido ascendente
2 través de una capa de particulas. Las particulas
con uvna mayor 4rea de superficie proporcionsridn uns
nayor resistencia al aire. Este es medida y relacio-
nada con el frea de superficie, la cual, a su wves, .
se relaciona con el tamafio de la psriicula.

"proporeidn tamiz-hinedo/sub-tamiz": Esta
sroporcidn supone uns medids del aleance o limite
sl cual lleza la particuls media desde la esferi-
cideds Cuanto nds baja es la proporcidn, mis apro-
zimedamente esférica es la particula y mayor el sra-
do de uniformidad de lg misma, 1o cual es importan—
te para consezulr propledades dptimas.

"aspereza de superficie': Es csta una me-
dida de las irregularidades de la superficile expre-
sadas en al cropulzadas. Puede deverminarse por me—
dio de un Brush Surfindicator (1lit: indicador super-
ficlal de escobilla). Brevemente, esto implica el
pasar una sxguje de diamanite sobre la superficie de
la muestra, en forma wuy parecida = como se pesc una
czuja de diamante a trovés de las scansladurss ds un

digco de gramdfono de alta fidelidad. Las irregula-

=

ridades son amplificadas de tal forme que resulban
féciluente sparentes sobre un contador unido al ins-

trumento. ¥l valor es un térwino medio de medidas
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micropulgada sobre la superficie de la muestra.
"resistencia al doblez desinterizado:
Ista se detvernine por la tensidn requerida para ple-
gar una nuestra de wolde de barra desinterizada.
Con el fin de someter a pruebe la resistencia al
doblez, muestras tiplcemente de 1,27 x 1,27 x 12,7
cms se moldean con un contenido de intersticios cero
a 420 kg/cm2 y se someten a presidn en forma regﬁ— ‘
lada hasta la quiebra, es decir, se aplica una ﬁehéa
sidn creciente al centro de la barra de resina has-
ta que ésta se fractura. La resistencia al doblez
se nide en Kg/cm2 en el punto de fractura.
”expansidn.anisofrépioa": Lsta es una me-
dida del cambio dimensional obtenido &l sinterizar
y se determina comc sigue: Se pesan cuatro gramos
y una décime de polvo a una cavidad de molde rectan—
gular cuadrada y se comprimen entre matrices de metal,
Se sube la presidn hasta 140 Kg/cm2 durante un mi-
nuto, se mantiene durante dos minutos nds, v se des-—
carge después. La preforme ligeramente cibica se de-
ja que permanezca durante 30 minutos. Se miden la
enchura, lergo y altura de la preforma (esto es, los
ejes X, ¥ y 7, respectivamente, donde Z es el eje
comprinido durante el preformado). Las preformas me-
didas se cuecen al horno durante 30 minutos a 380°C.
+ 0,520 hasta obltener una pieza sinterizada, que se
deja enfrier el aire a temperatura ambiente y se vuel-
ve a medir. El factor de expansién;anisotrdpica es

entonces el velor de Zg/Zp dividido por
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donde X, Yy 2 son las medidas axisles, y las letras
subscritas p ¥y s significan la pieza preforma y sin-
terizada, respectivemente. Las dimensiones de un
material fibroso cambiardn de forma significativa

2l ser sometido a sinterizacidn, en tanto gque las

de uno no fibroso cambisrdn muy poco. “n consecueu-
cia, un meterial no fibroso posee una pequeda erpahm
sidn anisotrdpica.

"funcidn de distribucidn': Este es una me-
dida de la distribucidn del ancho de le partfcula.
Tatendticanente, es una sizma nds 2114 del férmina
medio de tamafio de particuls. Ia funcidn se define
como

p. o= 30 %84

donde dsg es el temafio de partfcule a una retencidn
de 50 % sobre un esquema de probabilided lozaritmi-
ce, ¥ d84 es el temefio de perticula a una retencidn
de 84 %. Lsta funcidn varfa entre 0 ¥ 1. Cuanto més
pequefio el nimero, mfs estrecha la distribucibn. Las

articulas de tamatio 1 tienen una funcidn de distri-

o]

bucidn de O. Cuanto mds estrecha l= distribucidn,

nfs uniformes las propiecdades fisicas. Se ha compro-

bado que ligeras diferenclas ejercen un efecto profun—

do sobre estas propiecdades.
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"eontenido de intersticios por ciento':
Hste valor es una medide del aire encerrado residual
despuds del preformedo del polvo, tipicamente a 175
Kg/cm2 seguida de sinterizacidn. s unae funcidn de
tamafic de perticula y presidn de moldeado y se deter-
mina de acuerdo con la ecuacidn sigulente: T
Contenido de intersticlos por ciento=

Gravedad Especifica Inherente menos Gravedad Especi- ’

fica Yedida X 100 .

R

Gravedad Easpecifica Inherente s

a3

extbensidn molde': Hgta es uns medide del " .

0] - e o3 o 'y N .-’-
wovialiaato en el wolde ¥ s detoraine Segus

[
s
™
3
(¢
i

socsurta en el Ejemplo IV. EL flujo del molde es la
capacidad del polva para moverse o deslizarse en di-
reccidn perpendicular a la fuerze aplicada. Este flu—
jo ayuda a remediar defectos.

"pregigtencia dieléctrica: Hste valor se
detvermina utilizando el aparato y método descritos
en la prueba ASTY ndmero D 149. Los ensayos fueron
realizados sobre uns muestra dc 3,8 % 1072 cum.

"proporeidn de compresidn": kste valor es
una medida de la densided de la mssa. Es la proporeidn
necesaria para producir un objeta final moldeado de
2,54 am. La proporcidén més baja permite el uso de mol-
des mds cortos vy ligeros en la preparacidn de bloques
de zran bemaiio.

"pegistencia a la tensibn": Este vulor se
mide por el método de prueba ASTHY mimero D 638.

"pegistencia de rendimiento": Se ubiliza

la misma prueba ASTY qgue para "resistencia a la ten-
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sién'. La medida, en Kg/cmg, se efectuz en el punﬁo
donde no existe recuperacidn eldstica del material.
Bl procedimiento. del invento puede llever-
se acabo alimentando un grado comercial de FPIFE gra-
nuler(producido por ejemplo como en la Patente de
1E.UU. Ho. 2.393.967 depositada Diciembre 24, 1942)
con un temafio de perticula superior a los 100 micro-
nes en un molino de aire tal como sl "Jet—O%ﬁizer?3
fabricedo por la Fluid Energy Processing & Equipment
Co. of Philadelphia, Pa. Este tipo de molino de airei
tiene la forme de un toroide alargado hueco y per-.
nite efectuar un alto grado de colisidn interpar—
tfcula. ¥l molino permanece en dlsposicidn verticel
con un exbtreno curvado en la parte superior ¥ el otro
xtremo curvado en la parte inferior, de 12l forma
gue los costados alargados, esencialmente paralelos,
se hallan en posicidn vertical. &l material inicial

E

H

FE se pase a travéds de un alimentazdor Venturi v

se deposita en el extremo inferior curvado del mo~
lino, que es la cémara amoladora. Un "fluido" mo-
ledor, tal como aire o un gas inerte, como por ejemn—
plo nitrdgeno, arzon o un fluoro-carbono, es intro-
ducido a través de ‘toberas en el inberior del mis—

e
Mo el

remo del molino bajo alta presidn, para efec-
tuar la molienda de las particulas de- alimentacidn
nediante colisidn intsrvarticula.

La temperatura se mantiene con preferencia
dentro del campo de actividad de -182 & 60°C y no se

le permite eleverse por encima de los 938C aproxima-

dzmente. Si se sobrenass la temperatura de G38C apro-
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ximadamente, se produce un material fibroso de alia
expansién enisotrdpica. El uso de temperaturas bajo
la temperatura ambiente y el enfriado previo del
PIFE mejora el rendimiento del molino debido &l au~
nento de fregilidad de la resina.

A la entrada en el molino, el fludido mole-
dor se expande y produce un repetido impacto entre
las particulas de PTFE, dando como resultado una rd—
pida reduccidn del temafio. Las partfculas se reducen
aediente este impacto y no por cizallamiento, el cual
produciria une partfcula fibrosa, a abresidn con las
paredes del molino. La cémararamoladora puede des—
cribirse como poseedora de una seccidn. transversal
trapezoidal invertida. Ista seccidn transversal pue-
de ser, elternativamente, circular, pero de ser asi
Lla eficiencia resulta ligeramente reducida. Bl mete-
rial es forzado desde la cédmara amoladora a bravés
de un (lit.:) "tubo de chimensa ascendente", que
constituye una de las porciones rectas alargadas del
molino de aire, e introducide en el interior de la
seccidn curvada superior donde tiene lugar la clegi-
ficacidn. Las paredes del clasificedor tienen Forma
de curva logariimica enti~friceidn. A medida que el
chorro con el material incluso penetra en la zona de
clasificacidn, se extraen las parficulas pequefiag
haste e incluso 50 micrones, tamafio malla temiz, ¥y
las partfculas de mayor tamalio son lanzadas al exte-
rior mediante fuerza centrifuga y permenecen en el
moligo de aire, regresando & la cédmara amoladora por

medio de un (1it.:)"tubo de chimenea descendente',
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que constituye una contrapartida alargada del “tﬁgg
de chimenea ascendente" y es sensiblemente paralelo
gl mismo. Las particulas ultrafinas, extraidss de
le porcidn clasificadora del molino de aire, cons—
tituyen el producto terminado. Un aspecto lmportan—
te de este wmolino de aldre eg el de que la wmolienda
y clasificecidn tienen luzer en secciones distin-

e~
=

i

[0}

« La nmolienda se produce en las toberas de en-
trada del fldido, donde los chorros de éste, im—
»ulsados a gran velocided, provorcionsn uns alta
acelerzcidn a las particulas, produciendo el impac—
%0 de una sobre oira, lo cual las reduce en temaiio.

Précticamente toda la reduccidn en el tameiio de la

-
o

pertfculea, esto es, sl menos 90 % y, més genersl-—

nente, nis de 94 %, se¢ efectda mediante colisidn in-

torparticulea. uy poca reduccidn en el tamaio tiene
luzar por abrasidn con las paredes del molino, seztn
se demuestra por la baje proporcidn de uso ds los
revestinientos del molino, aun cuando se reduzcan
neteriales nmuy abrasivos. M1 material fina y parcial-
zente wollido es conducido por la corriente £luidas
desde la cémara amoladors gl interior del "tubo de
chimenes escendente", y después al interior del cla~
sificador, ¢ue es de seccidn transversal circular.
sl naterial parcislmente molido es lanzado a la pe-
riferia exterior por medio de fuerza centrifuge ¥
devuelto a la cfmera smoladora. La accidn clesifi-

catoria es necesaria no solamente para extraer las

£,

pertic

ag Tinas, sino para peraitir cue se produs—

ca un ilmpacto sin dificultad entre las particulas
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percialmente molidas aun rétenidas en el molino. EL
producto final puede retirarse. de la corriente de ai-
re por medio de un cicldén y colector de saco.

La proporcidn y temafio de elimentacidn, pre-
sidn y volumen de aire se controlan con el fin de-
conseguir el descado tamafio medio de particula, esto
es, hasta e incluso 50 micrones, bamafio tamiz-hime-~ -
do. Se obtiene una partfcula més fina empleando un .
material de slimentacidn mds fino en una‘proporoiéﬁr
méslenta, con presidn o volumen de fldido aumentados.
En un "Jet-0-MTizer" Modelo 0202 -molino de aire-,
un aumento en la proporecidn de &limento de 3,624 -
5,443 Xz por hore aumenta el tamafio medic de par-
$f{cula desde 20 a 30 micrones. Bl cfeoto del tamafio
en la alimentacidn no resulta tan significativo. Cem-
bisndo dicho tamafio de 600 a 400 micrones, se dlsmi-
nuye el temafio de pertfcula final solamente en 4 & 6
micrones. No results prdctico smplecr material mds
grueso de 1500 micrones en el molino de aire, y el
tamafio de alimentacidn se nantiene prefebentemente
en la escala de 100-1000 micrones. £1 materizl que
gea mds zrueso que este puede reducirse eon principilo
utilizando una trituradora de mertillc. EL volumen
v presidn del fldicdo constituyen una medida de la
potencis consumide en el molino. El aumentar ésta
dard como resltado una mayor cantidad de trabajo rea-
lizado sobre,las pariiculas, con une légice disminu-
cidn en el temafio de las mismas. Bl verdadero efecto
gde cembit de estas variables es el cambiar de velo-

cidad del fldido de las toberas de molienda, lo cual
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cunenta la fuerze aceleradora que zchtda sobre las

perticulas. La velocidad de tobera gue demostro ser

3

48 efective en el molino de aire Yodelo 0202 fue en

I_J
m

escale aproximede de 275 a 395 m/Kg y, con prefe-

m

rencia, 335 m/sg. Hete escala de velocided, combina—
da con une pronorcidén de alimentecidn controlsds de
600 micrones & 3,5 a 4,5 Kg por hora, en el molino

de eire Nodelo 0202, da consistentemente un producto

e

Ge 15 a 30 micrones, tamafio tariz-hidmedo.

s 7

Pueden ffeilmente efectuerse cjustes en la-

tase de elimenteciln, presidn y volumen de aire, pa-

¥}
)

1)

ra obtener el tamafio de particule desesdo tress haber—

&

¢ efectuado las corrvesrondiente medidss sobre la

rrinmere "hormada" del producto FIPE. Xstes verisn—
tes no son criticas y se concretan  al temalio del
molino de aire, por ejemplo el ¥odelo, 010 "Jet~0-~

iizer", que posee une capacided de éiimentacidn de
110 gms - 6,80 XKg, emplea 555 = 710 dm3. minuto de
eire & 1,7 = 7,7 Xz/en?; el Yodelo 0202 "JetaOuITi-

zer", con capacidad de alimentacidn de 454 wm - A5

Lg, emplea 1980 & 2331 dmd/minuto de zive a 1,7 -
7,7 ¥g/cu® y el Modelo 0405 "Jet-03lizer", cuya ca—
cecldad de elimentacidn es de 45 a 770 Kg, cmplea
11,330 & 22,650 dmd/minuta de aire & 1,7 - 7,7 kg/
om?,

&1 producta, 2l ser moldeade, se cooprime
& beja presidn hasta former uns preforma fTuerie Ry
tensg, con un contenido muy reducido de intersticios.
Tada presidn requerida para producir una preforma

de menos de 0,1 % de intersticios es del orden de



xidn desinterizada, que constituye unz medida de

la intensidad del fraguado de lz preforma, hace el
producto ideal parz la fabricacidn de laminado gran-
5e de fino. Al sinterizar las preformas moldeadas, ég-
tas se adhieren fécilmente a una masa densa unifiorme
con poco cambio dimensional. Esta leve coniraccidn
- es indicativa de la consisbtencia de propledades fi-
sicas en todes lag vres dirensiones. L1 Us0 -
1C. tensive de anterior resina fibrosa ultrafine comer-
clal ha gido limitado debido = su elevada contrac-
cidn al sinterizarse. Esto ha exigido el uso de dos
juegos de moldes psra le fabricacidn de piezas de
precigidn, lo cuel no es necesario pera el nuevo
156 producto objeto del invento. Ademds, el anterior
PIFE fibroso comercial, al moldearse, muestra una
superficie dspera, inclusa & presiones que excedan
210 Xg/cn2. Se necesita una técnica de troquelado

- aed - . cemmed e, 4 b -
VLY U0E AULWLat s GG Sli-

& base de celor DEra Cconse:i
2C perficie de menos de 2,54 x 104 cm. Coma contraste,

el PTFE de este invento posee lustre en la superficie

de objetos moldeados incluso a bz je presidn. Conse-

cuentemente puede obitenerse un terminade de super-

ficie, auna presidn de 35 Kg/om? sin troguelado al
25, calor, de no més de 2,1 x 10—4 cme En las mismas

gondiciones, la resgina fibrosa vltrafina proporcio-

na un terminado de sguperficie de 2,54 x 10-4 o

6,35 x 104 cm. La superficie uniformemente suave

de este nueve PTFE es indudablemente ventajosa, en

30. particular pare aplicaciones en superficies anti-
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zdhesivas de baja friccidn. EL hecha de gque puede
conseguirse sste acabado de superficle en una sole
cperacidn, esto es, sin recurrir al troquelado en ce-
liente, supone tembidén uns ventaja.

Bl producto del invento puede moldearse
fdcilmente a baja presidn hasta conseguir una 1ldmi-
na densa y upiforme, circunstancila ésta debide a le
tendencis de este material a moverse o deglizarse
ligeramente bajo presidn sin aplicacidn de calor,
remediando de este mode las discontinuidaedes en la
1lépina. Esta propiedad se ha velorado al medir la
capacidad de una muesitra preformada iuniclslwmente bé~
jo 28 ¥g/cm? pars moverse o deslizarse horimontol-
nente en el interior de una cavidad abierta cuando
se aumenta la presidn a 140 Kg/cmga Lz extensidn
por término medio del nuevo PTFE es de 2,01 mm, me-
dide después de haber sinterizado lz muestraz. Bsia
nedida del deslizamiento del molde es aproximademen—
te 34 % meyor cue una medida siwmilsr efectuads sobre
la antsrior resina fibrosa ultrafina comercisal.

Un estudia de los procedimientos utiliz=dos
rarg preparar resinas ultrafings con anterioridad o
este invento reveld que la.moliends se efectuaba em—
pleando alguna forma de trituradora de martillo que
dabe origen a une accidn de cizsllamiento que como
resultado producfa uns particulas fibroga o un woli-
no de airve circular, tipicemente el "micronizer",
Tabricado por la Sturtevant }Mill Co. of Boston, Hass.
Bl tipo de producto producido por el molino de zire

circular no posee la notable resigiencia de ls pre-
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forma en el fraguado del nuevo PIFE, y posee otros
defectos motivados por el excesivo impacto con la
pered. El "Micronozer" tiene una cédmara trituradors,
gue puede describirse come hueca horizontel toroi-
de. Lo molienda y clasificacidn tienen luger en la
nisma drea, que queds definida por un recorrido cir-
cular, que produce excesivo impacto en las paredeg
que da como resulitado un alto grado & abrasiénor

Las propiedades del PIFE ulbrafino de este
invento se resumen a conbinuacidn. Bs un materisl
no fibrosc y poroso, que poses: una baja expansidn.-
anisotrdépica, es decir, un = jo valor de contrac—
cidn; una alta densidad de masa; unae gren resisien—
cia de la preforma al fraguado; una suavidad de su-
perficie superior después del sinterizado; y un mejo—
rado deslizamiento del molde. Adémés, el producto
evite la fragilidad en grandes ldminas delgadas,
fragilidad que obligs a trabajar de nuevo los fragmen-—
tos debido al agrietsdo y como consecuencia fraccio-—
namiento al efectuar la extraccidn del molde; hza me-
Jorado las propiedades del maneja sobre el PTFE co-
mercial fibrose ultrafino, facilitando un rellano
de moldes més uniforme; y las paritfculas no se aglo-
meran. A mayor shundamiento, la distribucidn en el
temafio de la particula, medida en términos de fun-
cibn de distribucién, cubre sin .lugsr a dudes un
campo de actividad méds estrecho que las partfculas
preporadas mediante otras formas de moliends, sien-
do ademés ejempleres la resistencia a la traccidn,

rendiniento, alargamiento en porcentaje y razdn de
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las escalas deseadas con respechc a las
propiedades del nuevo PTFE gon las sizuientes: e~
mafio particula, tamiz-himedo: 5 a 50 micrones, ¥y,
con prefergncia, 15 a 30 micrones; funcién,de distrd-
bueidn: 0,20 a 0,40; temafio submamiz 2,5 a 5,0 mi-
crones, y, con preferencla, 2,5 a 4,0 micrones; ta-
mafio proporeidn taniz-himedo/sub-tamiz: 2,0 = 1,0:
resistencia flexidn desinterizada: 66 a 77 Kg cmz;
tensidn a la traccidn: 280 z 380 Kz/cm?: elarga-—
miento por cientor 300 a 450 y, con preferencia,
350 a 450; razdén compresidn: 4,5 a 6,0; factor ex-
pansidn snisotrdpica: 1,08 a 1,13; rigidez dieldc—
trica: AT a 64 KV/mm.; y aspereza superficie:

1 x 10~4 a 2,1 x 10~4 cm a 35 Kg/cn? y 3,8 x 10~D

e 8,1 x 105 cm & 140 Kg/cm?, No existe limite més

ajo para contenido de intersticilos por ciente, to-
da vez que no es posible detectarlo por las téeni-
cas exigtentes.

El PTFE uwltrafino producido en el "Jet-0-
lizer" fue comparado con el producide por itres tri-
turadores & mertillo. Se utilizd PTFE de un grado
comercial de 600 micrones en la comparacidn que se
muestra en la Tabla I, que constituye un resumen de
los resultados obvenidos.

ElL PTFE wltrafine producido en el "Jet-0-
Miger" fue también compsrado con el producido por
el molino de aire clrcular. Se utilizaron tres di-
ferenves hornadag de PTFE de grado comercizl de 600

picrones en cada molino, para facilitar las cifras
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comparativas mostradas en 1z Tabla II.

Los resultados en ambas tablas se determi=-

nsron de acucrdo con lag definiciones de propiedad

expuestas, gupra. El 1Je4-0-izer" usado fue el Mod.

0202.

11 invento se expone ademas en los ¢jemplos
sigulentves.
BIJEMPLO 1.

Se molieron 3m5 Kg de PIFE comercial con
un tamafio de particula de 600 micrones & 3,5 a 4,5
¥Kg por hora en un HJet-0-Mizer? Hodelo 0202. Se
whilizdé 2550 dm3/ minuto de aire a 7 Kg/cn® y una

temperatura de 212c. Ll tamaiio de particula tamiz-

htmedo del producto fue de 14, 5 micrones. Lz resis—
tencie a le flexidén resulté ser 75,46Kg/cm2 v la ex-
pansién anisotrépica fue de 1,11, Il examen del ma-—
terial al microscopib o ung ampliacién de 200 X re-
veld ser no fibroso, poroso, y poseer particulas de

contornas redondeados.
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tTolino usado

Tanda nt

Temafio particula
Smicrones)
(temiz—himedo)

Tuncidn de
distribucidn

M scher
Sub-tamiz
(micrones)

Froporcidn
tamiz-hdnedo/
sub—~tenisz

Greavedad
especifica

Resistencia
traceibn (Kg/cm?)

Resistencia

rendimiento (Kg/cm?)

¢ Alargsmiento

Asperezs de la
superficie
cm a 140 Kg/em?

Expansibn
anisotrdépica

Razdn
compresibn

- 21 - 3}’

TABLA I
"Jet-0-izer!
(1) (2) (3)
16 11,2 14,3
0,39 0,38 0,37
3,21 2,85 3,24
5,0 3,93 444
2,168 2,167 2,166
331 310 330
147 122 116
390 350 430
8,1 x 6,9 x 7,9 x
10=5 om 10=5cm 1075 cm
7,11 1,13 1,12
6,2 6,5 6,0

'Micronizer!
(1) (2)
30 20,7
0,43 0,41
5,6 3,81
5,4 Dy4
2,151 2,163
273 234
T47 108
330 330
1,T x 9,4 x
10-4 cn  10-5em
1,09 1,10
545 945

Ay 58

445

2,162

280

122
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Otro PIFE cometcial, ‘prepstadd por unz com-

EJENPLO IT

raflia diferente, con un tamafic de partfculs de 600

micrones, designado a partir de aqui como "a', y el
PIFE de 600 micrones del Ejemplo I, designédo a par-—
tir de aguf{ como "B", se molieron por separado en un
Jet-0-tlizer Modelo 0405. Se utilizaron 678 SCWF de |
cire & 6,3 Kg/cu® y & una temperatura de 21¢C. Ie
sorporeidn de alinentacidn para ambos meterisles fué
63 Kg por hora. lds abajo se muestran los resultados
compardndolos con las propiedzdes de una resina FITE
fibrose ultrafine comercial, designada a partir de

zqui como "G".

FROTTHDADES FISICAS AN npH g
Tanaiio perticula (tamiz-himedo) 26,8 wicrones 21,9 micrones 37 micronzs
Resist. Flex. (desinterizada).-, 60 Kg/cm® 63,1 Kg/em? 45,2 Kz/cm2
: (nedia)
Lxpansidén anisotrdpica 1,13 1,12 1,16-1,28
Rigidez dieléctrica 57,9 XV/mm 56, TKV/mu 51,2 a63,9
EV/mm

-

20,

BIEIPLO TIT

Fueron molidas mediante asire tres muestras
de cada uno de los meteriales "A" y "B" del Ejemplo
IT en vn molino de zire "Wiicronizar". Las wmedidas de
resistencia a la flexion revelaron un valor méximo
inferior comparado con el valor minimo del molino de
aire slargado tipo toroide. Los resultzdos Fueron

conmo sigues
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Resiste?gg?cg%§xidn ﬁ@sist?gg}img%exidn
50,4 42
48,0 48,0
5745 48,9

La resistencia a la flexidn mds elevada
consegulda para el material ddl molino de aire cir— .
cular fue de 51,5 Kg/om?, mientras que la resisten—
cia a la flexidn mds baja para el material molido
por aire en el toroide alargado fue de 60 Kg/cm2,
Siete muestras de material "C" fueron evaluadas para
determinar la resistencia a la flexidn, siende 1z
escals de valores de 41,0 a 50,8 Kg/em®, con 45,2 Ko/
cm® de término medic. La mde elevade resistencia a
Ia flexidn fué condiderablements menor que la més
baja para el material molido por sgire en el toroide
slargado.

EJRIPLO IV

Se utilizé en este Ejemplo el producto
preparado con el material "B" y el procedimiento
del Ejemplo T. Fueron preformades muestras de 4 gre-
mos a 28 Kg/cm? en wn molde de expansibn snisotrd-
picas Se retiraron después los modelos Yy se ingta-
16 una plancha proviste de une cavidad. Se instala~
ron de nuevo los modelos en el molde. Se aumentd la
presidn a 140 Kg/cm2 ¥ se mantuvo durante 3 minutos.
A continuacidn fueron retirados, sinterizados, y me-

did=a la extensidn del molde.
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Maessra 1
~

"uestra 2

Iuestra 3

BJHIEPLO V
Se moldedel material utilizado en el ijem-

- 2 — . .
wlo IV a 35 Kg/om” convirtidndolo en ldminzs delgza-

=

Pl

ag. Lstas fueron sinterizadas y medida la suavideld
de la superficie por medio de un Brush Surfindicetor
(1it.: Indicador de superf. de escobilla), fabricedo
por le Brush Instrument Divisidn de Clevite Coxp.,

Cleveland, Ohio.

Tuestre 1 1,2 % 10~% cn
Tuestra 2 1,8 x 10~4 em
Tuestra 3 2,1 x 104 cnm
Tuestra 4 1,7 x 10~4 cn
Promedio : 1,6 x 10~% e

E 0O T 4

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento,as! como l= menera de realizerlo en la prédo-
tlea, debe hacerse constar que lss disposiciones en-
teriormente indicades son susceptibles de modifice-
clones de detalle, en cuanto no zliteren su princi-
pio fundementel. redién se hace constar gue el in-
vento corresponde & una solicitud de patente presen-—
tada en Destados Unidos de America con fecha 4 de no-

vieszbre de 1963 n? 321.353, acogiéndode, por lo tan-
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to, a los beneflclos que conceden log convenios in-—
ternacioneles en vigor y siendo lo que constituye la

esencia del reforido invento y por lo que se solici-

ot

o Patente de Invencidn, por 20 sfios en Espafia: "lfé-
todo para la preparacién de politetrafluoroetilens
ultrefine"; caracterizdndose por lo sizuiente:

18.~ Método para la preparacidn de poli-
tetralluoroetileno ultrafino, especialmente apropia-
do pare moldear piezas de precisién y leminado fi-
no, caracterizado por el hecho de que las perticulas
de politetrailuoroetilenc cuya dimensidn no sea me-
nor de 10 micrones se hallan sujetas a molienda efec-
tuada précticeamente mediante lz exclusiva colisidn
interparticula a una temperatura menor de 932C apro=-
ximadamente, y las particulas molidas se clasifics
con el fin de seperar de las mismas aquelles cuye di-
mensidn méxime no sea superior a 50 micrones aproxi-
madenente, tamafio temiz hdmedo, mediente el cusl se
obtlene politetrafluorocetileno que conprende particu-
las no fibrosas y porosas de contornog redondeados
v un tamefio, temiz-hidmedo, no superior = los 50 micro-
nesj dicho material politetraflucroetileno posee une
funcidn de distribucidn no superior o 0,40 eproxima-
damente, un temefio sub~tamiz no mayor de 5,0 micro-
nes aprox., una proporcidn de tamaifio tamiz-himedo a
sub-tamiz aproximada de 2 a 10, una resistencia a la
flexidn desinterizada de por lo menos 60 Ky om® ALT0X4
¥ una resistencia a la traccidn, despuds de la sinte-—
rizacidn, de a2l menos 280 Kg/cm2 aprox., un alarvgamien-

to por ciento no menor de 300 aprox., una razdn de
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conpresidn no superior a 6,0 aprox., un fzctor de ex-

pansién snisctrdépica no mayor de 1,13 aprox., unz ri-
zilden dieldctrica de al menos 4T.KV/mm aprox., una
aspereza de sugerficie no superior s 2,1 x 104 cm
29T0Xe, & 35 Kz/em? ¥ mo superior = 8,1 x 1077 ox
a 140 Kg/cmz, ¥ un contenido. de intersticias por cien-
0. no mayor de 0,1 % a presiones superiores a 140
Xz/cm?.

2.~ Método seglin la reivindicacibn 18,
caeracterizado por el hecho de que les particulas
no separades se someten de nuevo a wolienda y cla-
sificacibn.

38.- I7é%0d40 segln las reivindicaciones
18 o 28, caracterizado por el hecho de que la coli-
siéh interparticula se efectus sometiendo éstas a la
influencia aceleradora de uno o més chorrds de gas
inerte a presidn.

J&.~ Mét0do segin cualcuiera de las reivin-
docaciones 12 - 38, caracterizado por el hecho de
gue la molienda y clasificecidn se lleven a cabo en
un molino gue posee la Torme de un toroide vertical
clargado hueco, con un estremo inferior curvado uni-
do a un extvremo guverior curvado por dos costados
verticales esencialmente paralelos. Las particulas
iniciales de politetrafluoroetileno se introducen
en el extremo inferior curvado y se someten & acele—
racibn, producicndo con ello colisidn interparticu-
la, por medio de un gas inerte introducido a travéds
de toberas a dpresidn tembidn en el extremo inferior

curvado, teniendo luxar la clasificacidn en el extre-
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me superlor curvado. E;

b8.~ Iiétodo segin cualquiera de las reivin-
diceciones 18 - 48, caracterizado por el hecho de que
la moliendz se lleva a efecto a una temperatura de
- 182 a 60<C,

68, Método pare la preparacién de polite-
trafluoroetileno ultrafino; tal y como queds susbfan-—

cialmente descrio emls presente memoria, que coned

ta de veinteysipte hojak, escritas = mdquina por uns

sola cara.
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