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PATENTE DE INVENCION
a favor de:s
FARBWERKE HOECHST AKTIENGESELLSCHAFT, vormals Meister Lucius-& Brlning,
de nacionalidad alemana, residente en Frankfurt (Main) (Reptiblica Fede-

ral Alemana), por:
"PROCED;MIENTO PARA L4 GRANULACION DE POLITETRAFLUORETILENO".

L e e

Memoria descriptiva

En lg polimerizacién de tetrafluoretileno en medio acuoso bajo pre-

" 8i6n en presencia de sustancias que ceden radicales se obtienen polime-

ros que, a consecuencia de su desigual forma y tamaiio de partficulas, son
sometidos & un tratamiento posterior ajustedo a la finalidad de empleo
en cada caso, antes de su elaboracién en forms de cintas, hojas o lémi-
nas, tubos, plezas moldeadas o productos semimenufacturados,

Segfin la patente americana N2 2.936.301, la molienda de politetra-
fluoretileno (PTFE), que es expuesto, en un remolino de aire o de gases
a 19-3272 C., a la accién de las fuerzas de cizallamiento de un pulveri
zador, conduce a la obtencién de un polvo en forma de pelusa con una gran
proporcién de particulas fibrosas que debe resultar especialmente adecuado
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para le fabricacidn de placas delgadam, cintas, hojes ¥ léminas.ilu

Para la fabricacidn de piezes moldeadss en extrusores de 6mb919 o de
hélice, los polvos de PITE ordinarios, que resulbtan usualmente enAia"po_
limerizacidn, son inadecuados, ya que fienden a glutinarse y, pbr tYanto,
s6lo pueden ser transportados y dosificados con dificultedes. For tanto,
tal elaboracién exige wn material que sea capaz de flulr bilen y gue posea
una granulacidn lo mis uniforme posible. Tales propledades son ieS’Que ha~
brian de esperarse de un granulado. Sin embargo, el PIFH no puedezllevarse
a la granulaocidn de acuerdo con los métodos cldsicos. Segin lasfgétgntes
americanas Nes. 3.087.921 y 3.152.201 pueden obbenorse productos ‘de PITE
aemejantés a granulados calsntando el polimero de PTFE normal, no sinberi-
Zzado, en una primera etapa, con o sin empleo de presibn, a temperatura
entre 50 y 4002, reuniéndose por sinterizacién o por aglutinacién las var-
ticulas porowas heterogdneas y densificdndose el polvo, anteriormente fofo.
Bl politetrafluoretilenc asf{ tratado, despuds de realigedo su enfriamiento,
es desmenuzado luego enVuna gegunda etapa por la accidn de fuerzas de ciza.-
llamiento.

El objeto del presente invento, en cambio, lo constiituye un procedi-
miento de una sola ebtapa para la fabricacién de granuledo de politetrafluors
tileno, que se caracteriza porgque el polvo de politetrafluorstilerno, en prew=
sencia de agentes dispersantes adecuados, de preferencia alcanos sustituidos
con varios grupos hidroxi y/b anino, y/b de compuestos que puedenr derivar-
se de ellos por enlace a través de los sustituyentes, se calienta con agi-
tacidn durante alglin tiempo a temperaturas entre la ambiente y la tempe-
ratura de sinterizacidn, preferiblemente a temperatura entre la ambiente
y 150¢2.

El procedimiento de acuerdo con el invento posee, frente a los proce-
dimientos conocidos, la ventaja de gue tiene una sola efiapa y de que, por
tanto, conduce al granulado directamente a vartir del polvo de PTFE y de
que este procedimiento puede ser llevado a la prdetica a temperabturas sor-
prondentemente bajas. Variando la velocidad de remocidn, variando o dilu~
yendo el agente de suspensidn, puede modificarse dentro de amplios limites
la distribucidn de los tamafios del grano. De acuerdc oon el invento es po-
gible obtener mirgenes de tamalic de granos tan diferentes como, por ejemplo,
de 100 a 400 micras, de 500 a 1000 micras o de 1000 a 3000 micras como pro-
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porcién principal, aunque también pueden obbenerse min mingfn irconvenien—:
te tbamaiios de particulas de 5 a 10 mm. y mds. En el procedimientb'dé acuer
do con el invento no actdan sobre el polimero ni grandes fuerzas de pre-
gién ni grandes fuerzas de cizallamiento ni tampoco altas temporavuras,
cuyas influencies, como es sabido, pueden modificar desfavorableuuite la
egtructura fina de un polimero.

Las partfculas individuales de un material de PTIE granulado obtenido
por el procedimiento de acuerdo con el invento {ienen una configuracién
sugbtancialmente esferoidal y poseen una guperficie lisa, Dpoco paroéa, fin-i
me perc no dura. Do ello resulia la notable capacidad para fluix dal gra-
nulado obtenido y la ausencia de cualquier tendencia a apelmazarse a la
gue son propensos en gran medida los polvos de PTFE sin preparar. k1 produé
o que puede obtenerse por el procedimiento de acuerdo con el invento puede
transportarse sin inconvenientes sobre cintas, canales y conductos de gra- '
vedad, no se estanca en las tolvas y en los tubos de llenado y, de este mo;
do, facilita la dosificacidn y la densificacidén, lo cual es importantisiﬁo'
para la capacidad de elaboracidén del politetrafluoretileno en los extruao--
res de émbolo y de hélice. La supresidén de la sinberizacidn previa garan—
tiza que, a pesar de la bucna capacidad de fluencia y de la superficie
lisa y firme, existe uma cierts ductilidad y una capacidad de fluencia &
alta presién, lo cual favorece la bransparencia, la lisura y la ausencia
de poros de les plezas moldeadas fabricadas en el extbrusor. Bl tratamiento

posterior de acuerdo con el procedimiento del presente invento no menosca-

‘ba de ningune manere las buenas propiedades mecdnicas, térmicas y eléctri-

cas conocidag del politetrafluoretileno.

De acuerdo con el procedimiento del invento pueden granularse fodos
los bipos conocidos de PTFE, indeferentemente de si se trata de un polf-
mero sometido a molienda ultrafina (menor de 50 micras), de un polimero
obtenido en suspensidn, no sometido a tratamlento previo (100 a 400 micras)
o de un polvo de politetrafluoretileno que tiene ya un grano relativamente
grueso (300 a 750 micras) o de si debe emplearse ol material blando y ddc-
$il precipitable desde dispersiones de PIFH. Para el procedimiento de acuer-
do con el invento se emplea ospeoialmente FIFE no sinterizado, tal como
resulta en loz conocidos procedimientos de polimerizacién (véase, por ejem

plo, la memoria de la pateante alemana 1.109.730).
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Pueden aprovecharse ademds para la granulacidén mezclas de ipsA&iver—
gsos tipos de PTFE pulverulentos entre sij también son apropiados }kra una
granulacién de acuerdo con el procedimiento segin el invento los productos
de PTFE modificados por incorporacién durante la polimerizacién de peque-
fiag cantidades de otras perfluorocolefinase. . .

Para conseguir un peso especifico aparente lo mds alto posi@ie 80 re-
comiends en muchos casos desgasificar el polvo de PTFH, antes dq.éﬁadirle
el agente dispersente, sometiéndolo brevemente a un vaéio.'

Agentes dispersantes en el sentido del invento son, con frenuencia,

"alcanos sustitufdos con varios grupos hidroxi y/o amino y/o compuesbos que

se derivan de ellos por enlace a través de los grupos hidroxi y]& emino,

o mezclas de esfos compuestos, por ejemplo, etilenglicol, propancdiol-
(1,2), propanodiol-(1,3), butanodiocl-(1,3), butanodiol-(1,4) asf como penta
nodioles y -brioles, y, ademds, glicerina, dietilenglicol, trietilenglicol,
etanolamina y dietanolamine, etilendiamine, propilendiamina. §i las parti-
culas de PIFE me ponen en suspensién en estos compuestos, se manifiesta,
ya & una bemperatura poeco aumentada, une clara tendencia al aumento de ta-
mafio de grano por aglomeracidn. Este efecto especifico, producido por el
dispersante, es aumentado todavia por la aceidén de remocidn de manera que,
finalmonte, se forman partioulas unitarias, en esencia esferoidales, con
superficie limsa y de pocos poros.

- Este resultado era tanto mds sorprendente cuanto que los polvos de
PTFE, al tratarlos con obtros disolventes o dispersanies que los menciona-
dos, por ejemplo, con sustancias aromiticas, hidrocarburos supsriores,
ésteres de alcoholes primarios de elevado punto de ebullicidn, en condi-
ciones y temperaturas por lo demds iguales, no experimentaron variaciones
de ninguna clase en el sentido de un aumento del tamalic del grano.

El agente dispersante empleado de acuerdo con el invento puede ser
diluido, eventualmente, por obtros liquidos que sean indiferentes ellos
mismos en el procedimiento del invento, por ejemplo, alcoholes, ésteres,
nitrilos, cetonas, hidrocarburcs aromiticos o alifdticos o tambiénlagua-
Si se empléa agua como diluyente, por causa de la hidrofobia del poli-
tetrafluoretileno, se recomienda la adieidn simultdunea de wma pequefia
cantidad de un humsctante usual, por ejemplo éter poliglicdlico de pPeno-
nilfenol, &ter poliglicdlico de fributilfenol o deido perfluorooctancico.
La relacidn de polvo de PITE a dispersante no es critics y puede variarse
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dentro de amplios limites. Sin embargo, como, por una parie, les sus-
pengiones demaslado espesas favorecen un apelmazamiento del producto .
¥y por otra, una concentracién demasiado escasa de PITE debilita el
efecto granulador, se recomirnda elegir en general una relacidn de 131
a 1310. En el caso de un material de grano grueso, la relacién debde és-
cender de preferencia a 1,3 hasta 1:5 y, en el caso de polvos finos,
proferiblemente, a 134 hasta 1:7.

la velocidad de remocidn o de agitacidn tilene influenciz sobre el
tamaiio de grano posterior del granulado a formsr. Con un alta velocidad
de remocién, en goneral, se favorece la formacidén de partfculas granula—
das finas y, empleando nfmeros de revoluciones numerados, se favorece
la forwmacibén de partfculas de granulado mds gruesas. la velocidéd de ro-
mocién & emplear en cada caso se ajusta por la seleccién previa del tama-
filo de grano asi ocomo por las dimensiones y por las formas prefijadas del
reciniente de agitacidén y del agifador.

Ia temperaturs minima necesaria'para conseguir un claro efecto de
granulacién depende del dispersante empleado ¥y, en pequeiia medida, de
la granulacién inicial del polvo de PTFE. Esta tomperatura se halla entre
la ambiente (209) ¥ 3002, de preferencia entre 50 y 1502.

El procedimiento se ejecuta normalmente a la ypresién atmosférica.
Sin embargo, este no es obligatorio; la granulacibén, en tanto lo permitan
las coMstantes fisicas y de aparatos, puede realizarse también a sobre
presidn o a depresién.

la aglomeraoibn de las particulas de PTIE para formar partliculas mg-
yores de configuracidén redondeada y superficie densa se realiza de ordi-
nario con bastante rapidez despuds de rebasarse el umbral de temperatura.
Esta temperatura, dependiente de la clase del agente de suspensién ele~
gido y del tamafio de grano del material de paritida, es mantenida entonces
durante otros 15 a 60 minutos.

la elaboracidn de las suspensiones de granulado obtenidas de esta
mznera Se lleva a cabo como sigue: Hl granulado y el agente de suspensién
se separan entre si segin métodos conocidos y el granulado se liberta
de lom rostos de agente de suapensidén todavia adheridos a 61. Esto puede
hacerse f4cilmente, por ejemplo, por renebida agitacidén del producto bajo
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agua 0 por una destilacién subsiguiente en vapor de aguas El gréhdi;do
exento de agente de susvensidn se seca luego en la estufa de cifsﬁlabién
o en sl armario de secado ¥y, 8i fuera prsciso, se clasifica mediante una
mfquina tamizadora o mediante otro dispositivo apropiado, separdndolo en
diverszas gamay de tamafios de grano. El agente de sugpensidn pue&é'éﬁ-
plearse de nuevo sin otro tratamiento posterior. Solamente desp@ééfde
un -uso prolongado se necesita purificarlo por destilacidn. N

Los siguientes ejemplos ilustran formas de realizacidn del ih&ento.
Ejemplo 1. . Ej;;

In w matraz de cuatro litros, con cuatro booas, proviato“&é’agita-
dor, termémetro y condensador se disponen 2,8 litros de et;lenglicol T
con agitacién (700 rpm con un agitador de paletas de 4 & 5 cm de super-
ficie de agitaclén) so incorporan 500 g de polvo de politetrafluoroetileno
tamizado (fabricado por polimerizacidn de tebrafluoretileno en medio acuoso
(suspensién), por ejemplo segin el procedimiento desérito en la memoria de
patente alemana N2 1.109.370, tamafio medio de grano 230 micras). Se agita
durante breve tiempo hasta que el conjunto estd homogéneamente distribui-
do, ¥ entonces se caliente la suspensidn a2 1502 y se mantiene a esta tem-
peratura durante 45 minutos. A continuacién se enfria répidamente s la tem
peratura ambionte, se vierte el contenido del matraz en un filtro de aspi-
racidn, se Tiltra con succidn cuidadosamente para separar el glicol, se
lava con agua abundante (desalada) el granulado que queda sobre el filtro
de gucoidn y se seca a continuacién durante 12-24 horas en el armario de
secado a 140-1502.

De esta manera se obbienen granulados con una fluencia notable y con
pesos especificos aparentes de entre 500 y 650 g/l. Las particulas, predo-
minantemente esferoidales, muestran una superfiois lisa y demsa. Ya no
aparece apelmazamiento ni aglutinacidn de los productos.

De entre varios granulados as{ fabricados (4,B,C) se determiné por
medio de un andlisis granuloméirico la distribucign del tamalio de grano.
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Tomafio de las | més de 1200 - 600 -~ menos &
rarticulas 2000 2000u | 1200 u 300-600 1 | 355 78
Propociones
en ol
Granulado A aprox. 105 | 11 3555 3475 W05
Granulado B | aprox. 165 | 23 263 2755 "8
Granulado C 14, | 21 265 324 754
Haterial de
partida - - 10;3 . 255 K50 :
Pamafio medio de grano: apToX. 600/u (material de paftida: 239/u)
Ejemplo 2.

En un matraz de cuatro bocas, de seis litros, equipado con agitador, con-
densador y termémetro de inmersién, se introducen 4,5 litros de glicol y,
con dgitacidn vigorosa (600~TOO rpm) con un agitador de paletas (5-6 cn® de
sunerficie de agitacidn) se atiade en porciones 1 kg. de polvo de politetfa-
fluorotileno tamizado (polfmero producide por polimerizacién en suspensién,l
tamafio medio de particulas 230 micras). Tan pronto se dispone de una suspen—
a8ién homopéneay se ocalienta a 1352 y se mantiene la mezcla durante una hora
8 esta temperatura, luego se enfria de nuevo a la temperatura ambiente. So-
bre un filtro de suceidn lavador se separan el glicol y el granulado y este
#ltimo se lava a fondo con una centidad de agua (desalada) 10-20 veces ma-
yor. A continuacién se lleva el producto durante 12-24 horss al armario
secador para secarlo (140-1502).

i, producto asi tratado constituye un granulado de forma sustancialmen.
te esferoidal y posee una fluencia sobresaliente. E1 peso especifico aparen-
1o, segin se averigud, es de 590. EHl andlisis granuloméirico muesira le si-

guiente distribucidén de tomafios de granoc.

Tamaflo de las mag de 1200 -~ 600 - 300600 /1 menos de
partfculas 2000w | 2000 u 1200 u / 300 1
Proporciones

en ol

Granulado 19% 13% 18 355 15%
Material de , , ,
partida - C - 10 257 65;5




. Bjemplo 3. ) , .

- ’ ~ En un calderin esmaltado de 50 litros provisto de agitador, calenta-
dor y enfriador se introducen 30 litros de glicol y 5 litros de un.pglite-
trafluoretileno en polvo obtenido por el procedimiento de polimerisacién

= 220 en dispersién y modificado con aproximadamente 0,05-0,1% de perflnoxropropenc.
Se agita la mezecla vigorosamente hasta que las particulas estén @isﬁrifui—
das uniformemente y no se puedan observar ya grumos. ::‘:
Entonces, agitando lentamente (unas 400 rpm) se calienta la Suspensidn.
Ta granulacién se inicia ya a un poco mds de 502. Se mantiene la mezcla du-
225 rante 30 minutos a una temperatura de 80-902, se enfria entoncesgifée sigue
agitando hasta que la suspensidn de granulado alcance de nusvo iﬁ~%émpera-
{urs ambiente. Entonces, sobre un filtro de aspiracidn; se sepafénaéi agen—~
te de suspensién y el granulado, se retira este dltimo del filtro, ée pone
en suspensidn en unos 20 litros de agua ¥y Se agita vigorosamente. Se evacua
230 el agua de lavado después de unos 3 minutos ¥ se repite varias veces todo
sl proceso de lavado con agua nueva. El granulado lavado asi varias veces
se seca Sobre chapas en el armario secador a 1402 durante 20 horas y, luego,
se clasifica por tamigedos

:235 Tamatio de las |mds de {2000 - | 1200 - | 600 - [300 - }200 - }150 /u menos de
articulas 3000 M {3000 2000 1200, 600,u {300 m 150
2 / / Tk It Nl el oy
Proporciones
en el
Granulado 1,64 6,0% 23,4% | 53,56 | 15,58 | - - -
; Proporciones .
240  en el material| - - - 13,465 |26,1% | 27,15 | 17,05 | 16,458
_de partida

Granulado de granulacién bastante wnitaria, tamatio medio de granos 1.100 micras apyro-
ximadamente

Material de pariide tamafio medio de grano: 330 micras aproximadamente.
245 Ejemplo 4.
En un aparato segiu el ejemplo 3 se afiaden con agitacién, & 18 litros
de glicol, 900 g+ de un polimero de PIFE pulverulento, obtenido en disper-
- sién, y 2600 g« de wn polvo tamizado de polimero de PTFE, obtenido en sus-
pensién, y se agite la mewcla para obbener una suspensidén intima.
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Luego, con agitacién (400-500 rpm) se lleva esta mezcla durante.breve

tiempo a una temperatura de 120-1302 y, a continuacidn, se enfriaﬂ;ﬁbidamqg

te de nuevo a femperatura ambiente. El glicol y el grenulado se sqpa}an

de manora conocida y el dltimo se trata como se ha indicado en el éﬁemplo 3,

Ia granulacidn del producto se compone como sigues

PP e

Tamafio de las |mds de | 2000 = | 1200 = |600 - [300 ~ . | menos de
particulas 3000 /u 3000 /u 2000 /u 1200 /u 600 /u 3oo/u
Proporciones en t.j,' i
el granulado 0,47 4,3% 9,54 | 29% | 505 | -6,0¢

Proporciones en ‘ .
el material de véase Hjemplo 3 T
partida.
Disp.

Proporciones en
el material de
partida.

Susp.

véage Ejemplo 2

Bjemplo 5.

En un matraz de cuatro bocas provisbo de termémetro de immersidn, agita~
doxr y condensador, con una capacidad de seis litros, se introducen 4,3 litros
de dietilenglicol y, luego, con agitacién, se incorporan 1,2 kg. de polvo de
politetrafluoretilenc tamizado (obtenido en suspensidn, tamafio medio de gra—
no 230 micras). Tan pronto como el polvo se ha distribuldo homogéneamente
en el lfquido, se comienza a calentar la mezcla y la velocidad de agitacidn
del agitador de paletas (5-6 en® de superficie de agitacién) se aumenta a
600700 rpu. la temperatura en el matraz se mantiene durante una hora a
130-1402, se enfria luego rdpidamente a temperatura ambiente y el contenido
del matraz se dispone en un filiro de guccién. Se separa a fonrdo por filtra-
cidn con succién el diebilenglicol, el granulado se lava con aguas (deselada)
abundante yy finalmente, se seca en el armario mecador a 1502 durante 12-24
horas.

la tabla siguiente muestra la distribucidén de los tamaiios de grano en

6 granulasdos (A~F) fabricados segin estas indicacioness
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Tamatio de las | mds de 1200-2000/u 600—1200/u 300-600/u meros de 300/u
particulas 2000/u : "
Proporciones

en el > ot
Granulado 4 - 1,74 35555 62,0% O350
Granulade B - 2,0% 34,08 | 63,04 N
Granulado © - 1,055 30,065 68,0% 1,0
Granulado D - 1,54 53,0% 44,54 "1_’075
Granulado E - - 51 % 48,45 L1060
Granulado F - 1,% 52 % 46 % 7Y 7
eh el,mgterial - - 10 4 25 4 '1‘%5, o
de pgrtlda .

Loa productos de grano fino, notablemente fluyentes (tamafio medio de
las partfculas 500-T00 micras) pusden brabajarse de manera excelente en
extrusores de émbolo o de hélice. Bl peso especifico aparente de lds com-
vonéntes de granc grueso asclende a 400-500 aproximadamente y el de los
de grano fino, a 500-650.

En wn matraz de cuatro bacas, de 4 litros, provisto de agitador, conden-
gador ¥ termémetro de inmersidn, en el que hay 2,75 litros de butanodiol-
(1,4) recién destilado, se incorporan con egitacidn 750 g. de polvo tami-
zado de politetrafluorvetileno (preparado en suspensién). El nimero de revo-
luciones de la paleta agitadora de un tamafic de 4«5 on? debe ascender a .
600~T700 rpm. El contenido del matraz se callienta ahora durante 30-50 minua
tos & 140-1502 y, a continuameidn, se enfrfa de nuevo rdpidamente. Rl gra-
nulado se separa por filtracidn con suceidn del bﬁtanodiol—(1,4) ¥y 8s lava
con una cantidad de agua (desalada) 20-25 veces mayors Finalmente, el pro-
ducto se seca durente 12-20 horas a 140-1502 en el armario secador.

Se obtiene un granulado de PTFE finamente dividido, que fluye bien,
que no tiende ya a apelmazarse y que muestra un peso especifico aparente
de 560. Los andlisis granulométricos de algunos de los granulados (A-C)
asi fabricados se indican a continuacitdn.
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Tamafio de las nds de' | 1200 - v
paz"biculas 2000/11 2000/\1 600—1200/11 300—600/‘1 menos Ge ‘300/1,1
Proporciones

en ol A
Granulado 4 - - 344 63,8 4% 2,2 %
Granulado B - - 40,8 58 ¢ ’ 1,2 %
Granulado C - - 43 % 54 % 3 %

en el Material , , U ;
de Partida - - 0% 25 % 65 5
Bjemplo 7.

En el aparato descrito en el ejomplo 6 se ponen en suspensién 800 g.
de politebrafluoretilenc tamizado (preparade en suspensién) en 2,7 litros
de butanodiol-(1,3) y se sigue tratando de manera andloga a la indicada en
el ejemplo 6. Resulta un granulado de grano fino, que fluye bien y que mueg:

tra la siguiente distribucidn de tamalios de grano:

Tamafio de las | mds de | 1200 -

particulas 2000/u 2000/u 600-1200/u 300—600/u menos de 300/u

Proporciones
en ol

Granulado - - 13,3 % 78,0 % 8,7 %
en ol Material '
de partida - - 10 % 25 % 65 %

Ejemplo 8.
En el aparato descrito en el sjemplo 6 se ponen en suspensién 800 g. de

polvo de PIFE tamizado en 2,5 litros de etanolamina y se agita vigorosamente.
Al oebo de algln tiompo, se callenta la mezela a 90-1102 y se maniiene esta
temperatura durante 30-60 minutos, se enfria luego mientras se mantiene la
agitacidn y, finalmente, el granulado y la ebanolamina se mevaran por filtra-
cién. El granulado se lava luego en agus desalada en cantidad 20-25 veces
mayor ¥y luego se seca a 1509 durante 20 horas en un armario secador.

‘El granulado resuliante, con tamaiio de particula de nuevo algo grueso; ’

se descompone como sigue:
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i “Siﬁojfi ;ggg/; 600-12003 | 300-600z | Heos T 300
Proporciones
en els ) oy e
Granulado A - T % 54 % 30 ¢ 9 -5
Granuledo B | - 9,3 | 49% 28 % 13, 7%
Yaterial de b
partida - - 10 % 25% 65. 5o
EBjiemplo 9. {::‘
En uwn calderin de agitacidn, esmaliade, de 100 litros, se indroducen
60 litros de glicol y se afiaden 15 kg. de polvo de yolitetrafluoré%ileno
(obtenido en suspensién). Mediante un agitador de burbina (460—600 rpm)
se produce una suspensién homogénea y, luego, el contenido del calderin, se
calienta durante una horn a 1502, Transcurrido este tiempo, se enfria rdpi-
damente a la temperatura ambiente y entonces se vacia el calderin sobre wn
filtro de suoccidn. El glicol vuelve al calderfn, el granulado se lava lige-
ramente, se retira luego del filtro, se dispone debajo de agua y se lava
otra vez a fondo con agua abundante. Despuds de escurrido de hlevVo & pro-
9ién se seca durante 20 horas a 1502 en ¢l armario secador. Se obliene un
granulado de fluencia notable ¥y que muestra la sigulente distridbucidn de
los tamafios de grano: '
Tamafio de las | Menos de| 150 —| 200 —| 250 -~} 300.~| 400 ~{ 500 -{600 ~{750 -~ {1000 -
partfculas 150/u 200/u 250/u 300/u 400/m 500/u 600/u 750/u 1009/1 1500/u!
Proporciones -
en el
Granulado - - - - - 1,54 | 5,74 {15,641 56,75 20,5%
Material de
partida 42,55 |16, 1224 | 125 5,7%- 0,68 |0,2% 10,28 - -
Ejemplo 10.

En un calderin esmaltado de 100 litros se llevan a la foxma de una suS-
pensién homogénea 60 litros de glicol y 15 kg. de polvo de politetrafluoreti
leno (obtenido en suspensién) (agitador de turbina con 600-700 rpm) y esta
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suspensién se calienta durante 50 minutos a 1302. A1 cabo de oste;f?émpo
se enfrin répidamonte a la temveratura ambiente y se vacfa el conjenido
de la caldera sobre un filtro de succién. Al paso que el glicol vuelve de
anevo a la caldera, el granulado de PTFE se lleva & un recipiente de lavado,
bajo agua, ¥y e lava allf con agus abundante y con lenta agitacidén. El gra-’
nulado lavado se filtra con succién y, finalmonte, Se seca durantg;?o horas’
a 1502 en el armario aecadof. —

E1 andlisis granulométrico muestra la siguiente distribucidn de los

tamatios de gZrano:

s e

Panmafios de las | menos de| 150 — | 200 - | 250 ~ | 300 — {400 - {500 - |600 ~ /50" ~ R0CO -
particulas 150/u 200/u 250/u 300/u 400/u 500/u 600/u 75%ﬂxlng[al500/w

Provorciones

en ol

Granulado 0,255 1,25 1,53 3,74 9,67 19,85 |22,8% |23, 0% | 132% | 1,055

laterial de

partida 43,45 16,24 | 12,67 | 14,45 { 11,85 | 1,040,240 10,28 02%| -
Ejemplo 11.

Andlogemente al ejemplo 9, en el mismo amarato ¥y en las mismas condiclo-
nes, Se ponen en suspensién 20 kg. de polvo de PTFE (obtenido en suspensién)
en 80 litros de dietilenglicol. El niimero de rovoluciones del agitador de
turbina se regulé a 300 rpm, la caldera se calentd durante TO minutos a
1402, so onfrié luego de nuevo a la temperatura ambicnte y el contenido de
la caldora se siguiﬁ trabajandb como se ha descrito ya varias veces.

El granulado obienido es excelentemente adecuado para la exbtrusidn en
el extrusor de émbolo y muestra la sigulente distribucidn de los tamafios

de grano.

Tamafio de las|Menos de|l50 — | 200 ~| 250 - | 300 - | 400 ~{500 ~{600 —|750 ~ [1000 —~H500 -

particulas

150 200 250 O 00 00

Proporciones
en el granu-

lado

Material de

partida

- - - - 2,05 | 9,34 {14,34|16,9420,57% [31,8% | 5,25

38,18 |1T,455 { 14,74 ] 15,20 | 12,9%] 0,95 | 0,2%] - - - | -
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Ejemplo 12. N
En un matraz de cualbro bocas, de 4 litros, se introduce una wezcla com-

puesta por un litro de glicol, un litro de agua y 1,5 ml de éter de polie-
tilenglicol de p-nonilfenol. Con agitacién (700 rpm) se incorporan entonces
700 g. de polva tamizado de PIFE (obtenido en suspensidn) y se calieuta

le mezcla de reaceidn durante 60 minutos a una femperatura de 902. Ia g~

- guiente elaboracién de la carga. se realiza de manera conococida yor filtrado

con succidn del agenbe de suapensidn y lavado cuidadoso con agua desalada

. del granulado que queda sobre el filtro. Finalmente, el producto tovdavia

hiinedo se retira del filtro y se seca en ol armario secador durante 15 ho=
ras a 1409, : .
Se obtiene un granulado relativamente grueso con buena capacidad do

fluencia y con la siguiente distribucidn de los tamafios de grano.

Tamafio de las|l1500 —=[1000 ={ 750 « {600 = | 500 ~} 400 - | 300 =} 250 -}200 = | menos de
varticulas 2000/u 1500/u 1000/u 750/u 600/u 500/u 400/u 300/u 250/u 200/u

Proporcionnes
en el granu-

lado

4,5% | 40,308 12,74 {13,284 | T4 | 8,45 | 6,54 | 3,84 |1, 74 | 1,65

. Proporciones
‘" en el mate~
risl de par—

tida

- - - - | - |L,X% }12,9%15,25[14,T5 | 56,13

Ejemplo 13.

En un matraz de 4 bocas, de 4 litros, provisto de agitador, condensac-
dor y termdmetro de inmersidn, se viertem 2 litros de glicol, y luego, con
agitacién moderada, se afinden primero I50 ml. de una dispersidn acuosa de
PIFE al 20% y, luego, 360 g. de polvo de PIFE tamizado, polimerizadec en
suspensidn.

Se auments ahora el nimero de revoluciones del agitador a 300-400 rpm

) ¥y se calienta la mezcla lentamentes Ya al cabo de poco tiempo y a poco mds

de 302 pusde observarse claramente una aglomeracidén de las particulas. Si-
multdneamente, se rompe la dispersidén y, dambién, su componente sélido pre—

cipita sobre las particulas de PIFE suspendidas, lo cual favorece adicional~
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445 mente la aglomeracidn. Se lleva la mezcla durante una hora a una temporatu~
ra de 40-502, se enfria y se separa, el granulado de PIFE obtenido se lava
¥ se Seca de la manera que hemos descrito ya repetidamentes |

El andlisis granulométrico de este producto dat

Tamadio de las | 1000 —| 750 ~ | 600 ~ | 500 ~ | 400 = | 300 = [ 250 - [ 200 « |150 ~. jmenos de
450 particulas 1500/u 1000 I 750 ;. | 600 e 500 e 400 o 300 la 250 e 200 e 150 e

Proporciones Lo :

en gl granu— , . ’

lado 484 127,64 112,45 14,88 | 4,25 | 1,48) 1,08 0,65 ) - -

Proporciones :
455 en el mate-

rial de par-

tida - - - 1,0 [ 6,08 | 14,28 13,2 | 14,87 14,67 [36,27

Ejemolo 14.

Se colocan 1000 ml. de hidrato de etilendiamina en un matragz de 4 bocas
) de 2 litwos y, con agitacién, se afiaden 250 g+ de un polvo de politetra~
fluoretilenc cuyo tamafic medio de particulas apenas rebasa las 50 micras.
Se calienta la suspensién a 802 y se mantiene a esta temperatura durante
460 45 minutos. Se deja enfriar después mientras se agita, se Separa el granu~
lado de PIFE y, despuds de laverlo cuidadosamente con agus salada varias
veces, se seoa durante 20 horas a 1402 en ol ammario secador.

Bl granuledo me compone como sigues

Tamafio de las | 750 = { 600 - | 500 - { 400 - 300 - | 200 = {100 ~{75 = {50 = lenos de
465 particulas 1000/u 700/u 600/u 500/u 400/u 300/u 200/u 100)1 75/u So/u

Proporeciones

en el granu-
lado 0,65 | 24,83 | 37,64 | 12,06 | 10,0% |5,6% [9,4% | - | - -

Porporciones
470 en el mate-

rial de par- P ,
tida - - - - - 10,875 5,84 |16,45|29,44 47,67
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Esta solicitud corresponde a la presentada en Alefmania el 30lde,Di-
cienbre de 1.965 bajo ol nmero F 48 053 IVo/3%a, se acoge & los benefi-
cios del artfculo 51 del vigente Estatuto de la Propiedad Industriel y
del articulo 42 del Convenio de la Unidn. ‘

—
'

REIVINDICACTIONES e

1)¢ Un procedimiento de ume sola etapa para la fabricacién de graaulado de
volitetrafluoretileno, carsoterizado porgue Se calienta politetraf}uQreti—
leno en presencia de alcanos sustituldos con dos o mds grupos hidrdzi y/o
amino, y/o los compuestos de estos alcanos que pusden derivarse de. ellos
por enlace a través de los grupos hidroxi y/o aminoe, empleéndose"est&ﬁ
aloanos y/o sus compuestos en calidad de agenbes dispersantes, realizdn-
dose el calentamiento bajo sgitacidn, a temﬁeraturas entre 20 y 3008.

2)s Un procedimiento segfn la reivindicacién 1), ocaracterizado porque el
calentamiento se realiza a temperaturas de 40 a 150e.

3). Tn procedimiento segfin la reivindicacién 1), caracterizade porque,

como material de partida se emplea polve de politetrafluoretileno fabri-
cado por los procedimientos de polimerizacidén en suspensién o en dispersién
o desmenuzado de manera ultrafina por la accidén de fuerzas de cigallamiento
o modificado por incorporacidn, durante la polimerizacién, de pequelias can—
tidades de otras perfluorolefinas.

4). Un procedimiento segdn la reivindicacidén 1), ocaracterizado porque, como
agente de dispersidn, se emplean etilengliéol, propancdiol-(1,2), propano~
diol-(1,3), buténodiol-(,B), butanodiol-(1,4), pentanodioles, glicerina,
dietilenglicol, trietilenglicol, etanolamina, propanolamins, dietanolamina,
etilondiamina o propilendiamina, solos o en mezcla entre si.

5)s Un procedimiento meglin la reivindicacién 1), caracterizado porque los
agentes dispersantes se emplean en mezcla con disolventes indiferentes.

6)s Un procedimiento megfin la reivindicacién 1), caracberigzado porque la
relacién de volvo de politetrafluorstilenc a agente dispersante es de l:l
a 1:10. '

7)+ Un procedimiento seglin la reivindicacién 6), caracterizado porgue la
rglacién de polvo de politetrafluoretilenoc a agente dispersante es de 1:3
a 1l:6.
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8). "PROCEDIMIENTO PARA IA GRANULACION DE POLITETRAFLUORETILENOM. ,
Esta Memoria consita de diecisiete hojas foliadas y mecanografiadss

Madrid, 27 de Diciem@% ,

por un solo lado de sus caras.
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