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# PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR GRANULOS DE
KESINA DE FOLITETRAFLUORETILENO ",

ALLIED CHEMICAL CORTCRATICN, entidad norteamericana,
residente en 61, Broadway, New York 6, New York,

EE.UU, de A.

Este invento se refiere a nuevos
granulos o nédulos perfeccionados, de fluencia -
libre, de resina de politetrafinoretilenc, y a
un procedimiento pare su obtencidn.

Les resinas grenulares bastes, de
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politetrafluoretileno, de fluencia libre, son biaﬂ
conocidas comercialmente y se han empleado en la
fabricacidn de varillas y materisles en planchas.
Estas resinas, sin embargo, proporcionan articulos
dotados de propiedades flsicas relativamente bajas,
a cauge de su elevado contenido de huecos residua-
les. Cuando se precisan propiedades fisicas superio-
res, se han utilizado particulas ultra-finas de re-
sina de polietetrafluoretileno, aungue los artfculos
obtenidos de estas particulas ultra-finas de resina
de polietrafluoretileno acusan propiedades notables,
las partfculas poseen bajas propiedades de manejo ¥y
reducida dengidad voluméirica.

Como resultado, las particulas ultra-
finas de resina de politetrafluoretileno, se han
utilizado cuando se precisan propiedades fisicas
bptimas, tales como en las aplicaciones eléctricas o
militares, a expensas de mayores dificultades en
la fabricacibén. Por otra parte, los granulos de
resina de politetrafluoretilenoc, bastos y de fluen-
cia libre, se hen empleado cuando se desean mejores
proporciones de manejo. Asi{ se han precisado dos
clases de resinas, seglin las exigencias de la
aplicacién especial. Se ha tropeyado en la fabri-
caclén con tener que elegir entre las propiedades
fisicas éptimas, o la dificultad de fabricacién.

Consiguientemente, existe una ne-
cesidad distintas para los grinulos de resina
de politetrafluoretileno, para " todo uso " que

pueden emplearse para la fabricacién de arti-
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culog dotados de propiedades fisicas excelen-
tes y con propiedades de manejo superiores.
Este invento proporciona estos grénulos o
nédulos de resina. Ademds, los nuevos gréinnv.
los son compresibles para una formaeibn
previa endrgice dotada précticamente de la}‘fsﬁx
augencia de huscos, susceptible de mddearse -
en léminas delgadas de un alto grado de uni-
formidad.

| De acuerdo con este invento, los
grénulos de politetrafluoretileno de un tamafio
medio de partfculas ~tamiz Afmedo~ del orden
de 200 a 800 mierones aproximadamente, se oOb=
tienen por un procedimiento que comprende el
someter partfoulas ultra~finas de resina de
politetrafluoretileno, de un tamafio medio de
parti{culas, tamiz himedo, inferior a 100 mi-
crones, y con preferencia no superior a unos
50 micrones, a una agitacién en un medio acuo~
so mantenido a una temperatura superior a
unos 402C, hasta que se presente la aglomera-
cién de las particulas de resina para formar
grafulos, y el separar del medio acuoso los
groriwlos de resina resultantes.

TLos nuevos grénulos de resina de
politetrafluoretilenoc a que este invento se
refiere, tienen un tamafio medio, t4miz himedo,
comprendido entre 200 y 800 micrones, una den-
gidad volumétrica de, por lo menos, 500 g/1,

un periodo de circulacién inferior a 200 segun-




5.

10.

15

20,

25.

30,

-4 -

317449

dos, una presibn necesaria para la formacién pre-

via, no superior a 140 kg/cm? aproximadamente, ¥

pusden aglomerarse pare producir una resina
de une resistencis a la tensibn de 253 kg/cﬁ§&§§“ii
como minimo, une resistencia dieléctrica de |
por lo menos 1200 voltios/0,0254 mm y una elon-
gacibn de 300% como minimo.

Las particulas de resina de polite-
trafluoretileno, wltre-finas, de acuerdo con el
procedimiento de este invento, pueden prepararse
porfirizando resina granular basta de politetra-
fluoretileno, al tamafic de particulas deseado,
ILa resina granular de politetrafluoretileno bas-
ta, se obtiene polimerizando tetrafluoretilenc
en une fase acuosa que contenga un catalizador
de radical libre. Ia resina basta contisne par-
t{culas de una extensibén superficiel total de
1 e 4 m2/c medida por absorcibén de nitrége-
no.

TLas particulas de resina del ma-
terial de partida, son con preferencia porosas
y no fibrosas, dotadas de un tamafio de particu-
las -tamiz hfmedo- no superior a unos 50 mi-
crones. Bsta resina puede obtenerse por reduc-
cién de resina granular basta en un molino de
aire, tal como se describe en la Solicitud Pen-
diente ne (folio 2117, ne de serie
norteamericana 321,353) de los mismos Solicitan-
tes.

Al aplicar el procedimiento de es-




&

50

10.

15

20.

25.

30,

e 317449

te invento, la temperatura del medio acuoso ge
mantiene con preferencia entre 40 y 802C. Ade-
més se emplea convenientemente una relacibn de
resina/agua de aproximadamente 1,18.10"2 a

0,94 kilosg/litro.

Después de la agitacibn, las par—""
ticulas de resina se aglomeran f4cilmente en
grefulos blendos cohesivos de unos 200 a 800
micrones, tamafio medio en tamiz himedo. La aglo-
meracifn se presenta en los cinco primeros mi-

nutos de agitacién, con una mejora resultante

en la densidad volumétrica y la fluencia, sin
degradacidn de las pripiedades fisicas de la
resina. Bl tiempo preciso para conseguir la
aglomeracién por aglutinacién, es generalmente
inferior a 1 hora, y con preferencia menos de
30 minutos. Ie aglutinacién continua, no mejora
notablemente las pripiedades fisicas de la re~
gina. Despuds de la aglomeracibn, los grénulos
se deshidratan y se secan.

Los grénulos de resina de fluencia
libre de este invento, tienen una densidad vo-
lumétrica, con preferencia, de unos 525 a 650 g/1,
y un periodo de fluencia con preferencia infe-
rior a 120 segundos. El tiempo de fluencia tien-
de a ser inferior a medida que aumenta el tama-
fio de los grénnlos. Ademés, la resistencia a la

flexifn sin aglomerar de los granos moldeados

es del Orden de 46 a 63 kg/cm2,

Los grénulos preparados partiendo de
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las particulas de resina ultra~finas no fibro-
sas y porosas previamente formadas, tienen,

ademds de las propiedades anteriores, una ex— QEr“:

n2/g de resina y wna relacibén de tamiz himedo/
sub-tamiz de alrededor de 28 a 50 ( material
de 600 micrones ). La elevada extensién super-
ficial favorece la notable resistencia de la
formacidn previa sin aglomerar, y la relacién
elevada tamiz himedo/sub-tamiz, que indica la
presencia de una estrucutra elevadamente po-
rosa favorece el més fhcil moldeo.

Tl tamafio de los graefiulos en la
resing final, se determins por los factores gi-
guientes,

(a) carga de resina ( concentracién
de resine en el medio acuoso citado)

(b) temperatura del medio acuoso.

(¢) nivel o grado de agitacién,

Con una carga superior de resina,
aﬁmenta el tamafio de los grénulos finales de re-
sina. Esto parece deberse a una concentracibn
realizada durante el procedimiento de aglomera-
cibn.,.

La temperatura del medio de sus-
pensibn ( generalmente acuoso ) tiene un efecto
pronunciado sobre el tamafio de los grénulos fina-
les de resina. Al crecer la temperatura, la
tendencia es a aumentar el tamafio del aglomera-

do, ¥y para contrarestar la aglomeracidn excesi-




Tt 317449

ve se requiere una mayor potencia de entrada

en la agitacién. Aunque pueden usarse tempe~
raturas de 1002 o més, las exigencias resul- i;;
tantes con respecto a la potencia, tienden & -
De hacer el proceso antieconémico. La tendencia
o la aglomeracién excesive, puede contrarestarse
tembidn a expensas del rendimiento total, redu-
cido la carga de resinae
Un factor importante en la regu-
10. 1acidn del tamafio de los grénulos, €3 la aglite-
cidn utilizada, Cuaud mayor es la potencia de
entrada por unidad de volfmen, tento menor
regulta el tomafio de los grénulos. Lg poten-
cia de entrada puede variarse cambiando la ve-
15. locidad del agitador o bien cambiando su for-
ma. En un sistema clésico pueden emplearse
dos hélices marinas y una turbina gbierta mon-
4ada en un 4rbol vertical en un depbsito con
placas de desvio. Las helices se colocan en
20 condiciones para impulser efectivamente la re-
gina flotente hacia abajo ¥y hacia el interior
del remolino central. la potencia de entrada
necesaria para conseguir un temafio de grénu-
10s deseado, varia desde 0,0101l4 a 0,2028 C,V.
25. por 3,8 litros de 1{quido, o sea medio acuoso.
Como veriante el procesc de este invento pue-
de llevarse a cabo utilizando un agitador in-
clinado o un agitador descentrado, en un de-

pbsito sin tabiques.

30. Mediante la modificacibn cuidadosa
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de uno o mas de estos factores, puede regularse
el ‘tamafio medio de los grénulos, por ejemplo
pera producir aglomerados de 200,300,400 o 600

micrones, segin las necesidades de los fabrLEé ff
1 Aok

cantes o de acuerdo con el tipo de producto
final deseado. Los productos de este invento,
de grénulos de tamafio medio, por ejemplo 300
micrones , pueden diferir unos de otros con
respecto a los limites de los temafios de aglo-
merados dilstintos de gque se hallan compuestos.
Los productos tipicos, pueden tener limites

de temafios de los grénulos distintos (deter-
minados por el andlisis de tamices a continue~
cién mencionado ) definidos por funciones de
distribucién, dentro del brden de 0,3 a 0,8
aproximadamente.

Aunque no se desea cefiirse & una
teorfa determinada, se cree que la naturaleza
del procedimiento de este invento es como si=-
gue. Las particulas ultre~finas de resina se
forman por la accién del agitador al golpear los
aglomerados uniformes. Esta accién combinada
con el efecto del agua caliente suavize la su-
perficie de los aglomerados, para proporcionar
grénulo sueltos aparentemente finos y desnu-
dos.

En un esfuerzao para proporcionar
variantes a fin de preparar resinas de fluencia
libre dotadas de propiedades fisicas superio-

res, se probaron otros métodos y se comprobd que
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eran inferiores al de este invento. Uno de los
métodos ensayados fué el paso del material de
glimentacién, a través de wn tubo rotativo in-
clinado, cuye temperatura era del orden de

250 a 350¢C, Log aglomerados se formabaq\iéﬁapt?

cilmente, pero contenien grénulos de tamafio
irregular y bajas propiedades de manejo. Ade—
més, el control del tamefio de los grénulos
era reducido, y la densidad volumétrica era
baja. Un segundo método ensayado era el em-
pleo de wn lecho fluidizado para aglomerar el
materiel de alimentacién. En este método, se
hacia pasar aire caliente, a una temperatura
de 150 a 3500C., a través de un lecho de par-
tfculas finas de resina para fomenter la flui-
dizacién. Se presenté la aglomeracién, pero el
control del tamafio de los grénulos era extre-
madamente bajo, y la densidad volumétrica era
reducida. Se tropezé también con distintes
dificultades en la conservecibén del lecho en
condiciones de fluidizacién, dado que se pre-—
senté la aglomeracibn y la adherencia a las
paredes del recipiente.

Ta resina ginterizada o aglomera-
da del politetrafluoretileno producto de los
grénulos de este invento, tiene una resisten-
cia a la tensibn de unos 253 kg/cm2 aproxi-
madsmente como minimo, y con preferencia al-
rededor por lo menos de 274 kg/cm2. Ia resis-

tencia dieldctrica de la resina es, por lo me
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nosg, de unos 1300 voltios por 0,0254 mm, EL

porcentaje de elongacibén de la resina es de

300 aproximadamente, como minimo, con prefe-
rencia de alrededor de 325, por lo menos. Los
grafiulos de resins al moldearse, se comprimen
con una masa pre-~formada, endrgica y densa,
de contenido de huecos précticamente nulos,

a no mas de 140 kg/cm2 de presién,

Los grénulos preparados partien—
do de particulas de resina ultra-finas, poroses
y no fibrosgas, tienen propiedades especialmens-
te notables. Ademés de las propiedades antes
indicadas, estos grénulos revestidos de re-—
sina, se juntan fécilmente con muy poco cambio
dimensional, al sinterizar. El factor de di-
latacién anisotropa no es superior a 1,13, in-
dicando que los grénulos no son fibrosos, ¥
con preferencia es de 1,09 a 1,13 aproximada=
mente. La resina tiene también une superficie
de rugosidad no superior a wos 178 x 10¢ cm
a unos 246 kg/cm2, indicando que la superfi-
cie de la resina es extremadamente suave ¥ unie
forme.,

Los grémulos Be resine de fluen-
cia libre a que esgte invento ge refiere, pue-—
den extruirse, moldearse en forma de léminas
y -ubtilizarse en las miquinas sutométicas de
moldeo. Aunque tienen una manejabilidad supe-

rior, y buenas propiedades de fluencia, retie-

nen las propiedades deseadas de las resinas




5e

10.

15.

20.

25,

30,

317449

ultra-finas, Consiguientemente, permiten una fa-

bricacién perfeccionada, més fécil y més econd-
mica de productos moldeados de elevada cali- ihég
dad.

Otra caracteristica importante de
los grénulos de resina es le independencia de
las propiedades fisicas con respecto al ta-
mafio de los grédnvlos. Le resine granular basta,
convencional, depende de la reduccién del ta~-
mafio de particulas, para mejorar sus propie-
dades fisicas. Ia resina de este invento, no
acusa efecto apreciable del tamefio de los grénu-
los en las propiedades fisicas.

Las expresiones a continuacidn
usadas se definen del modo siguiente :

"Damafio, tamiz-htmedo" : el ta~
mafio medio de los grénulos o particuwlas se mide
por el andlisis mediante temiz-htmedo, utilizen-
do la técnica del ensayo ntmero 1457-56T de la
Sociedad Americana de Ensayo de Materieles, con
las pentallas siguientes, tamices normales de los
Estados Unidos, nfmero de serie 18, 20, 25, 35,
40, 50, 60, 70, 80, 100 y 325, ‘El temafio medio
de los grénulos o particulas se calcula como
gse indica en la descripeién del ensayo.

"Sub-tamiz tamafio" : este valor es
ma medida de extensién superficial . EL valor
corresponde al didmetro tebrico de la parti-
cula o grénulo medio, en el supuesto de que

gean esferas no-porosas. Cuanto menor sea la
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cifra, tanto mayor serd la extensibén superfi-
cial, Fl método para determinar el tamafio en
el sub-tamiz, constituye un método conve-
niente y répido para obtener el tamafio rela-

tivo de las particulas. Un temafio pequeiio de

particulaes, con una elevada extensifn super-
ficial, es conveniente, ya que con la extensidén
superficial superior, al sinterizar, se presen-
ta la coalescencia mas uniforme de las parti-
culas. El valor obtenido se refiere al calcu-
1o del didmetro de la particula de superficie
especifica (dss) determinado por el método de
permaabilidad del aire, ubtilizsndo, por ejem=—
plo, el gradusdor de subdtamices fabricado por
la Fisher Scientific Co. De acuerdo con este
método de permeabilidad del aire, éste se ha-
ce pasar en movimiento ascendente a través

de una capa de parti{culas. Las de una extensién
superficial superior, proporcionarén una mayor
resistencia al aire. Se mide la resistencia

¥y se relaciona con la extensibn superficial
que, a su vez, se relaciona con ¢l temafio de
las particulas,

WRelacibn teamiz-himedo/sub-tamiz":
egta relacibn es uma indicacibén de la estruc-
tura porosa de la resina. Cuanto més elevada
vea la relacién, tanto més porose serd ls resi-
na, y tanto més fécilmente se moldears.

"Densidad volumétrica': este va-

lor se mide ubtilizando el mébodo descrito en el
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engayo ntmero D 1457 de la Sociedad Americana de
Ensayo de lateriales. lLas resinas de elevada
densidad volumétrica se manejen més fécilmente

y permiten el empleo de moldes més ligeros 74 A

cortos en la preparacién de tochos més anchos.

"Periodo de fluencia" : este ensayo
mide la relative facilidad con que la resina
puede introducirse o trasladarse. El ensayo gi-
mulg las verdaderag operaciones que se presen=—
tan en la fabricacibén de la misma, tales como
la alimentacibén de un aparato de extrusidén con
piséhd , o de una méquina aubomftica de moldear.
Estas operaciones comprenden la alimentacién
vibratoria, el tamizado, y la descarga, a través
de una restriccidn.

El aparato empleado consiste en un
vibrador syntron, modelo SP-010 y reostato de
control modelo FC-0L ( fabricado por Syntron CO,)
modificado como se describe. Este aparato se
utiliza para introducir resina a lo largo de
un plano horizontal, por medio de vibraciones
que se realizan a 60 ciclos/segundo. La amplitud
de la vibracidn se controla variando la corrien=-
te del vibrador, por medio del reostato. La co-
rriente se ajugstae hasta producir un desplazamien-
to de 0,102 cms.

Il alimentador es del tipo de arte-
ga de 15,24 cm de anchura y 45,1 cm de longitud,
provisto de un estante metédlico superior de 9,5

em de largo y 15,24 cm de ancho, situado a 3,8
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cm por encima de la bage de la artesa, Un tamiz
tejido nfmero 8 se dirije desde el estante, su-

perior 17,8 cm a lo largo de la alimentacidn%hﬁ};;g

A los 24,8 cm del borde de descarga del estante, ®

una puerta de plancha metélica en forma de V
intercepta las paredes de la artesa que tienen
un dngulo inclinado hacia el extremo de alimen-
tacibn, de 1302. En el fondo del centro de la
puerta, existe una abertura trapezoidel a tra-
vés de la cual pasa la resina. La gbertura tie~
ne 1,75 cm de base, 1,67 cm de costado y 0,635
om en la parte superior, medida normalmente a la
circulacibén de resina.

Para ensayar la propiedad de fluen-~
cia, se colocan 200 g de grénulos de resina en
el estante superior del alimentador. El ensayo
se realiza a unos 212C y con una humedad relati-
va de 75% aproximadamente cuando el vibrador se
pone: en marcha, la resina avanza, cae a través
del ‘bamiz y prosigue a lo largo de la artesa.

El tamiz sirve para desintegrar cualesquiera te-
rrones que puedan existir. la combinacién de la
puerta y la abertura trapezoidal, restringen la
circulacidn de la resina. Esto hace que la re-
gine llene y se acumule detrés de la puerta. Un
mgterial de baja fluencia, llenard répidamente
bajo la accibn de la vibracién y cesard de cir-
cular o circulard con gran dificultad a través
de la puertea.

El tiempo en segundos necesario para
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través de la puerta de restriccibn, se mide cui-

dadosamente. De cuando en cuando, un exceso de

200 segundos se designan como circulacién negae-
tiva. EL ensayo se repite por lo menos 5 veces

para obtener un valor medio.

" Resistencia a la flexién, sin sin-
terizar " : este valor se determina por el esfuer-
Zo necesario para el fallo de una barra de muestra,
moldeada gin ginterizar. Con objeto de ensayar la
resistencia a la flexidn se preparan muestras de
1,27 : 1,27 : 12,7 cm, con un contenido nulo de
huecos a 422 kg/cm2, y se someten a esfluerzos en
grado controlado hasta el fallo, o sea se coloca
presibén creciente en el centro de la barra de
la resina, hasta que se rompa. La resistencia a
la flexién se mide en kg/cm2 en el punto de frac-
ture. Cuanto mayor sea la resistencia a la fle-
xidn tanto menos tendencia tienen las grandes
planchas y las muestras de moldeo al agrietamien-—
t0 al retirarse del molde de fabricaciln.

" Registencia dieléctrica ": este
valor se determina utilizando el método descrito
en el ensayo ntmero D. 149 de la Sociedad Ameri-
cana de Ensayo de Materiales. Los Ensayos indi-
cados a continuacibén se llevaron a cabo con
muestras de 0,381 milfmetros.

" Resistencia a la tensidn " : eg—

te valor se mide utilizando el método descrito en

el ensayo nfimero D 638 y D 1457 de la ASTM.
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" Flongacibn " : el porcentaje de
elongacidn o alargamiento, se mide utilizando 0
el método descrito en los ensayos nfmero D 6&%;1}}P3j;1
¥ D 1457 de la ASTM.

" Presifn de formacibn previa ne-
cesaria " : egte valor es la presidn precisa
para obtener una forma previa que, después de
sinterizacibén o aglutinacidén tiene menos del
0,1% de huecos. El contenido de huecos es una
medida del aire residugl ocluido en la forma
previa aglutinada. E1l porcentaje de contenido
de huecos, se determina de acusrdo con la ecua-

cibn siguiente :

Porcentaje de huecos contenidos =

x 100

15.

20,

Densidad relativa inherente

" Rugosidad superficial " : consti-
tuye ung medida de las irregularidades superfi-
ciales expresada en microcentimetros. Puede de-
terminarse por medio de un Cepillo Indicador de
Superficies fabricado por la Brush Instrument Di-
visién de Clevite Corp. Uma punta de diamante
ge hace pasar sobrerla superficie de la resina
preparada y sinterizada de modo andlogo a ¢o-
mo la punta de diamante pasa a través de la ranura

de wn registro gramofénico de alta fidelidad. las
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irregularidades se amplifican de tal modo que son

fécilmente evidentes en un aparato de medida aco-

plado al instrumento. El .wvalor es una media de ot
las medidas en microcentimetros sobre la super%%ganf

5 cie de la muestra. Cuanto menor es el valor, tanto
mayor es lae suavidad o lisura de la superficie,
pernitiendo la produccidén de partes moldeadas de
mayor calidad. Esta propiedad es de importancia
especial -en la fabricacién de partes y planchas

10. para aplicaciones de anti-friccidn.

Y Pactor de expansibn anisotrbpica ":

constituye una medida del cambio dimensional ob-
tenido al aglutinarse. El yalor se determina como

gigue: En una cavidad de moldeo rectangular de

15. 1,27 em cuadradog se pesan 4,1 g de grénulos de

resina, y se comprimen entre tacos metédlicos.

La presibén se sumenta hasta 140 kg/cm2 durante 1

minuto y se mentiene durante 2 minubos, solténdoss

luego. La forma groseramente ctbica se deja re-
20. pogar durante 30 minutos. Se miden la altura

la anchura y la longitud de la pleza pre-formada

( 0 gea losejes X, Yy Z ) siendo 2 el eje que

ge comprime durante la pre-formacién. Ia forma

previamente formada y medida se somete a tratamien-
25, to térmico durante 30 minutos a 380eC --% 0,58

para obtener una pieza sinterizada gque se deja

enfriar en aire a la temperature ambiente y se

mide nuevamente. EL factor de expensién anisotré-

pica, es entonces el valor de ZS/ZP dividido

por
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en la que X, Y y Z son las medidas axiales, y los
subindices p y ¢ se refieren a la pieza previa-

mente formada y sinterizada, respectivemente. Las

-dimensiones de un material fibroso cambiarén de

modo significativo al sinterizar, mientras que
un material no bifroso cambiard muy poco y, con=
siguientemente, tiene menor expansién anisotrépi-
ca.

Con referencia a los dibujos ad-
Juntos, las figuras 1 y 2 son fotografias de sec~
ciones transversales de resinas sinterizadas, sin
comprimir, constituidas por grénulos de resina
convencional, bastos y de grénulos fe resina de
fluencia libre y de alta resistencia, a que este
invento se refiere, regpectivamente, ampliadas
alrededor de 115 diémetros. Estas fotografias
nmuestran las diferencias en la microestructura
de los grénulos de resina. La'resina convencional
muestra la presencia de grandes huecos y de una
seccién transversal del tipo laminar. La resina
obtenida de acuerdo con este invento, por el con~
trario, acusa una estructura densa y wniforms,
oin evidencia de huecos grandes ni de estructurs

laminar,
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Las figuras 3 y 4 son fotografias

de secciones transversales pulidas de resinas

comprimidas a 70 kg/em2 y luego sinterizadas, f:\ ’%g
obtenidag de grénulos convencionsles de régéng,ghifﬁ
basta y de los griénulos de resina de este in-

vento, respectivamente, ampliadas alrededor de

160 difmetros. La resina convencional, a dife-

rencia del productoc de resina de acuerdo con

egste invento, muestra la presencia de grandes

huecos irregulares.

El examen de las muestras de frac-—
tura frégil de una resina obtenida de los gré-
nulos bastos de resinas de la técnica anterior,

y de una resina preparada de acuerdo con este
invento, revela también la diferencia entre

los restos. ILas muestras de fractura frigil

se preperaron moldeando las partfculas de resi-
na gometidas o baja presibn enfriando en nitréd-
geno liquido y luego fracturando sobre un bor-
de afilado., La estructura de las particulas
reswlté evidente en la resina convencional, pero
no se hallaba presente en la resina obtenida de
acuerdo con este invento. La estructura de las
particulas de la resina convencional, impide su
sinterizacién en un material denso de elevada
resistencia, a diferencia del que proporciona
este invento.

La preparacién y propiedades hotables

de la resina de politetrafluoretilenc de egte in-

vento, se acleran més atn por los ejemplos siguien-
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EJEMPLO 1 : Se realiZaron varios en-
sayos agitando particulas de resina porosas, no
fibrosas, ultra-finas de un tamafio medio inferior
g 30 micrones ( preparadas por reduccibn de un
material basto en un molino de aire, como se des-
cribe en la solicitud pendiente nfmero
( folio 2,01%, serie norteamericana n? 321,353 )
en sgua mantenida 8 una temperatura de 60°C u
802C en un depbsito con tabiques. El agitador
estaba constituido por dos hélices marinas junto
con, en alguncs ensayos, una turbina abierta
montadae en un Arbol vertical. Ias particulas de
resina se aglomeraron para formar grénulos de
resing de politetrafluoretilenc de fluencia
libre. Despuéds de deshidrataer, la resina resuvl-
tante se secd. Los resultados obtenidos se resu-

men en la tabla siguiente,
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Temperatura Regina-a~ Revoluciones Caballos
del agua, agua (kg/ ‘tiempo por vepor/litro
Ensayo oC litro) ninutos minuto. de lfquido.
1 ¥ 60 0,04 30 750 7,103
2 ¥ 80 0,04 30 750 7.10"3
3% 60 0, 06 15 500 213,10~3
60 0,06 30 500 213,10™3
60 0,06 60 500 213,1073
4 60 0,11 30 750 213,1073
5 60 0,11 15 750 2131073
60 0,11 30 750 213,1073
60 0,11 60 750 213,103

¥ Se empled turbina abierta.

e
de
ni
cx
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Propiedades de los grénulos

ovilvelonss Cobelless  LElo mio  Dmamvo-  Rusigten
minios  mimwe. e ldgwide, Do B grmos/li- voltios/o
30 750 7.10°3 400 1352
30 750 7.10"3 520 1405
1 500 213.1073 500 530 1323
30 500 213.1073 510 542 1490
60 500 213,1073 500 573 1666
30 750 213,1073 700
15 750 213,107 720 550 1566
30 750 213,103 680 590 1489
60 750 213,10-3 680 617 1505
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Propiledades de la

fabricacifn .

Shi lmfgere gt et
3, mi- gramog/1i~ voltios/0,254 sibén kg/cm2
38, tros. mm.

0 1352 274

:0 1405 274

,0 530 1323 281

0 542 1490 316

;0 573 1666 274

0

0 550 1566 274

0 590 1489 274

0 617 1505

Elongacibn %

370
370
385
415
340

360
365

Facta
expar
anisc

L.
1.
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la fabricacibn .
mels Factor de
:I/lsz Elongacidn % gﬁﬁﬁggica .
T {
370 1.10
370 1.10
385
415
340
1.09
360

365

P
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Se realizaron nuevos ensayos de

modo andlogo & los antes descritos. Ia ex-

tengibdn superficial de los grénulos de resi- &f

i
%
¥

N o)
na resultantes variaba desde alrededor de l,6\j:ﬁigagﬁ
a 2,2 m2/gramo de resinaj la relacibn tamiz
htmedo/sub-tamiz, desde alrededor de 28 a 50

( material de 600 micrones ), la resistencia

a la flexién no sinterizada desde 46 a 63 kg/cm2
aproximadamente y la rugosidad de la superfi-

cie a unos 246 kg/cm2, desde 102 x 10"6 hasta

178 x 107° om.

BIFMPLO -2 -~ Para estudiar el efec-

to de la potencia de entrada sobre el temafio de
los grénulos, se realizaron ensayos en un depb-
sito tabicado, como se describe en el Ejemplo

1: Se utilizaron las condiciones siguientes :

Tipo del agitador :  Dos hélices marinas y uue turbine ablerta.

Temperatura del agua : 60eC

Relacién resina-a-agua : 0,15 kg/3,8 litros

Tiempo

20.

: 15 minutos.

Le potencia de entrada se cambiaba
variando la velocidad del agitador. Como se ob-
gervard en los resultados indicados en la Tabla
siguiente, el tamafio de los gréfiulos descendi
con una potencia de entrads creciente. o se rea-
1izé cambio significativo en las propiedades fi-
sicas, excepto para la densidad volumétrica y las

propiedades de manejo,
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Propiedades de los grénulos

Pamaiio nmedio

Densidad Tiempo de

Caballos de de los grénu- Funcién volumé~  fluencia,
vapor/litro los, micro- de 4is- trica segun-
Ensayo de 1lf{quido. nes. tribucibn. g/1. dos.
1 1115,1073 270 0.60 527 £200
(700 REH)
2 7.1073 375 0.56 572 142
(600 RPH)
3 0141.10™3 520 0,55 592 52

(500 REI)

0
&=

|
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Fropiedades de la fabricacidén

Tlenpo de
fluencia,

segun~
dos.

<200

142

52

Resistencia

a2 la tensién

(kg/cm2) Elongacién %
25615 322
26315 332
267 336
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BIENPLO - 3
mmmmmmmomeme A presiones variadas,
ge moldearon muestras de resinas convencionales

bastas y granulares, y los grénulos de resina

de fluencia libre de este invento. Se midib ei
N 3

5 contenido de huecos despuds de la sinteriza-

cidn. Se obtuviernn los resultados siguientes :

Contenido de huecos %

Presién de Resina gra~ Granulos de
moldeo nular conven-— regine de
(kg/om2) cionsl basgta. fluencia libre.

35 1247 3.2

70 5.2 0,75

140 1.2 <0.1

281 0.1 < 0.1

422 <0.1 <0.1

Este Ejemplo indica que los granos
de resina de fluencia libre de este invento re-
gquieren una presifén no superior a unos 140 kg/cm2

10. para obtener una resine que, después de sinteri-
zar, tiene menos del 0,1% de huecos, mientras
que la resina granular y basta convencional pre-
cisa uma presién de 281 & 422 kg/cm2 para conse-
guir la misma proporcidén reducida de huecos.

15. } Las Teblag siguientes, muestran una
comparacién de propiedades representativas de
muestras tipicas de resina convencional bagta ¥

granular, y de resina granmular ultra-fina, y de
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los grénulos de resina de fluencia libre a que

este invento se refiere,

mirzere A
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Particula media
micrones.

Resina granuvlar

convencional,

basta.

Regina granular

witra—-fing

Grénulos de re-

sina de fluencia

libre

id,

500

<50

550

300

317449

Densgidad
Funeidbn de volunmétrica
distribuciébn. &/L.
0.40-0.60 550
<0.40 325
0.60 550
0.55 525

Tiemy
fluer
segw

<60

:Neg4

<60

100
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:sidad
unétriea

g/l.

50

25

50

25

- 30 -

Propiedades granulares

Tiempo de
fluencia,
segundos.

<60

<60

100

Efecto e I
disminuciédn

del tamafio de
los grénulos en
las propiedades.

avmentan las
propiedades

figicas

aunentan las
propiedades

fisicas

Sin efecto

3in efecto

Secciones trans

versales de las Limitaciones
reginas sinte- de
rizadas. moldeo.
huecos presen- propledades
tes; estructura fisicas
Jaminar bajas.
libre bajas pro-
de pledades
huecos. de manejo.
Iibre de

huecos ninguna
Libre de ninguns,
huecos.
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’ Propiedadeg de la fab
Presién necesa-
rig para menos Secciones Secciones Resistencia Regist
de 0,1 % transversa-— transver- a la ten- dielée
de huecos, les, fractu- sales, ras sifn voltio
Resina tipo Ke/cn2., re frigil. padas. kg/cm2. .
Regina gra- Estructura de Existencia
nular conven— particulas de
cional basta. 280-420 evidente. huecos {197 . L 10
Resina gra- Estructura Invisibili-~
nular ulitra- No en exceso de  gin particulas dad de
fina. unos 140. detectables. huecos. >253 . :> 12
Grénulos de Estructura Invigivili-
regina de No superior a sin particulas dad de

fluencia libre. 140 detectables. nhuecos. :>253 __:>12
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: de la fabricacibn

ggistencia  Resistencia Elongacién,
la ten- dieléctrica .

ién voltios/0,0254 %
g/cm2. mme.

(197 . & 1000 K 300
253 . > 1200 > 300

>253 - > 1200 > 300
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Descrita suficientemente la natura-
leza del invento, as{ como la manera de realizar-

1o en la préctica, debe hacerse constar que las

disposiciones anteriormente indicadas son suscep-
tibles de modificaciones de detelle en cuanto no
alteren su principio fuhdamental. También se hace
congtar que el invento se refiere a una Solicitud
de Patente, presentada en Norteamérica, con el
nfmero: 396.967, de fecha, 16 de septiembre de
1.964, acogiéndose por lo tanto a los beneficios
que conceden lbs Convenios Internacionales en
vigor, y siendo lo que constituye la esencis del
referido invento y por lo que se solicita Paten-
te de Invencién por 20 afios en Espafia, sobre :
v PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR GRANULOS DE RESINA
DE POLITETRAFLUORETILEWO “; caracterizéndose por
lo siguiente :

18,.~ Procedimiento para preparar
grénulos de resina de politetrafluoretileno de
un temafio medio, unae medide en tamiz himedo, den-
tro dol 6rden de 200 a 800 micrones, caracteri-
zédo porque las particulas de resina de politetra—
fluoretileno ultrafinas, de un tamaiio medio, ta-
miz htmedo, inferior a 100 micrones, con preferen—

cia, unos 50 micrones o menos, se someten a la
agitacién en un medio acuoso mentenido a una tem-

peratura superior a unos 402C, hagta que se pre-

genta la aglomeracién de las particulas de resine,
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w- 317444

para proporcionar grénulos, y los grénulos de re-

sina resultantes, se separan del medio acuoso.

28 ,- Procedimiento, segfn la rei-

vindicacién 12, caracterizado porque las pé§%$i;f"‘f
t{culas de resina ultra-finas comprenden parti-

culas porosas, no fibrosas, preparadas por re-
duceién de resina granular basta, en un molino

de aire.

38,~ Procedimiento, segin las rei-
vindicaciones 18 o 28, caracterizado porque el
medio acuoso se mentiene a una temperatura de
40 a 802C aproximadamente.

48 .- Procedimiento, seglhh cualquiera
de las reivindicaciones 12 a 38, caracterizado,
porque la relacién de las mencionadas particuleas
de resina ultra-finas a medio acuoso, es de 0,045
a 3,65 kg por 3,8 litros.

58, Procedimiento, segin cualquiera
de las reivindicaciones 12 a 42, caracterizado,
porque la potencla de entrada varfa desde 0,01014
a 0,2028 C.V. por cada 3,8 litros de medio acuo-
80,

68.— Procedimiento, segfn la reivin-
dicacién 1%, caracterizado porque los grénulos de
resina de politetrafluoretileno tienen un tama~
fio medio, una medida en temiz himedo dentro del
orden de alrededor de 200 a 800 micrones, una
densidad volunmétrica de por lo menos 500 g/1, un
tiempo de fluencia de por lo menos 200 segundos,

wnae presién necesaria de formacién previa no supe-
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15,

20,

"35"' 3 ‘~
17449
rior & unos 140 kg/em2, y poderse sinterizar para

producir una resina que tenga une resistencia a

1o tensifn de por lo menos unos 235 kg/cm2, u4§k

registencia dieléctrica de como minimo 1200 vol-
tios por 0,0254 mm, y un porcentaje de él.ongacibn
de 300 pomo minimo.

78,- Procedimiento, segin la rei-
vindicacién 18, caracterizado porque los gré~
nulos de resina de politetrafluoretileno, son
porosos y no fibrosos y se pueden sinterizar con
wn factor de expansibn anisotrépica no superior
a 1,13 aproximadamente, para proporcionar una
resina con una rugosidad superficial no superior
a 178 x 100 cm a unos 246 kg/cm2,

88,- " Procedimiento para preparar
grénulos de resina de politetrafluoretileno ";
tal y como queda sustancialmente descrito en la
presente Memoria, y dibujos adjuntos.

Rata Memorfia consta de treinta ¥y
cinco hojas, escritas a méquina por una sola ca~

Yoo

MADRID, 4 l%sg.'p. w5
ALLIED CHEMICAL CORPORATION.

_J. GOMEZ PCTRR YIMD E,/

pe p- Fismado: AL GALIA S
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