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PATENTE DE Inv

a favor de:

Lucius & Orlning, de nacionalidad alemana, recsidentc en
* Fl 4 K3

Frankfurt {fain) (ilendblica Federal Alemana), por:

"PRCCEUINIENTU PARA LA FAGHICACICH DE HMOJAS OZ PCLITETRA

FLUCRETILERO",

iemoria descristiva

El politetrafluocretilenc es notable por una se-
rie de propiedades extraordinarias, por ejenplo, por su

o f .
estabilidad frente a los productos guimicos ¥y a las tempe-

raturas incrementadas, sus ventajes como patarial de gis-

> s . . » -
lamignto elactrico y la extraordinaria ausencia de adheren
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cia de la superficie,

Estas ventajas son contrarrestacdas por aificul-

3 s K 1 . .
sdas en @l trztamiznte tecnice del material, sor ejemplo

ot

en la fabricacion de hejas, para la cual se ha dado ya a
conocer una serie de procedimientos,
De acucrdo con uno de g@stos procedimientos, se

prepara primero un blogue sinterizado de politetrafluorct

e

leno, a pariir del cual, adaptandoss a la

[4d
[

:chica ve la [

e

bricacion de chapas de madera, sa corta tangencialmente la
2 s

heja. Segﬁn este procedimisnto, descrito, per ejemplo, en

la patente de EE, UU. K@ 2,406,127, se consigue fabricar

hojas do un espesar minimo hasta de unos O, Do M,

Al disminuir el espesor de la hoja, la porosidad

-ﬂ

aumanta fusrtemonte, y las huellas causadas por la cuchilla

> ., ’ 3
tangente an la superiicie actuan sobre el rozamiento, aumen

- f 4 . » N
tandolo. Por tanto, es dificil fabricar hojas delgadas de
cspesoras de 50 micras en calicad uniforme o irreprochable.
Dtro procedimisnto cansiste en la colada de una
> L . L] * > s .’
dlSpBrSléﬂ ge politetrafluoretileno can sinterizacion sub-
. . ). [4 » . ' 4 .
siauisznt2 doe la policula colada, pudicndo asi fabricarse

hoijas de aproximadamente 0,01 mm de grueso por cada proces
J ! ’

. ’ >
de colada., Las hojas mas gruesas se obtienen por colada ra-

. [} - 4 ()
petida, Estas hojas, «ue carccen praciicamente de poros, han
demostrado ser convanientas para Fines de aislamiento sloc-

trico pero, no obstantz2, son puy caras,
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De acuerdo con otro arocedimiento descrito en la
DAS 1.212.725, polvo de politetrafluoretileno molido, a una
gran finura recibe la adicidn do aceite de parafina, con
8l que se mezcla, sizndo alimentado por medio de un proce-
dimiento de extrusion a una instalacidn de rodillos caldea
dos. Tampcco cste procedimiento suministra productos satis
factorios; ademds, es nacesario eliminar de nuevo el aceite
de paratfina.

Tan ongorroso os ¢l procedimicnto descrito en la
patente de EZ£,UU, N2 2,520,173 que consiste en aplicar spo-
bre una hoja de aluminic la haoja de politetrafluscretilena

J 4 L]
parsianes acuosas, separancose de nuevo des

a pariir de cis
pués da efectuada la sinterizacion por disolucion del me-
tal.

De acuerdo con el procediniento descrito en la
flemoria de la patente de EZ,UU, N8 2,570,522, se parte de
la Fabricacion de una hoja no sinterizada de politctraflug
retileno, la cual se hace por laminado del politetrafluorc
tilsno pastoso obtanido segln un procedimiento especial de
precipitacion, realizandose dicha laminacion en un lamina-
dor no calentado. &sta pel{cula es sinterizada a cantinua-
cion en un hafo de pleomo fundido.

Tampoco han faltado ensayos para fabricar hojas
a partir de polvo de politetrafluorctileno por calandrado,

como, por cjemplo, se describe en la flemoria de la patente
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de EE, UU, N2 2,400.059, Secln slla, se lamina en frio pol
vo de politetrafluoretilenc y la hoja obtenida, extremada-
mente sensible a dafiarse, es sinterizada a temperaturas de
hasta 4002 y, a continuacidn tratada con agua fria. Sin
embargo, los productos asi obtenidos no corresacnden a las
exigencias, sobre todo en lo que se refiere a su resisten-
cia mecanica.

Esto es cierto asimismo para un procedimiento se-
gﬁn el cual, en un laminador, se preformaba una hoja de po-
litetrafluoretilens desmenuzado bajo agua y a continuacion
se sintsrizaba continuamente por medio de calentadoros de
infra-rojo. Esta sinterizacion, no obstante, falla, sobre
todo tratdndose de hojas delgadas de, por ejemplo, 30 a 50
micras ya gue, en aste caso, tizne lugar una fuarte orisnta
cion longitudinal que conduce a una variacion incontrolable
del espesor y a la formacion de ondulaciones en direccion
longitudinal,

Aun cuando los procadimiantos dltimamsnte mencig
nacos son aprocpiados para la Pabricacion de hojas mas orug
sag, en el casa da hojas mas delgadas, en los espesores de
unas 30 a 50 micras, no suministran en absoluto productos
qua respondan a las exigencias planteadas.

Segln Sheinberg, "Plastics Technology", Husva York,

’ -

vol. 11, N2 5, pags 39 y 40 (1965), se ha tratado ya de irg

bajar mediante laminadc a temperacura normal un politetra-
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flupretileno que no se define allf con detalles. Los ensa-
4
yos, que solo se realizaraon con bandas de 7% mm de anchura
en la cama de especorzs de 0,22 a 0,65 mm, dieron como re-
- t i . . ’ rd
sultado producbtos muy quobradizes, que solo podiun gar en-

’ » i3 ’ ) 3 .
rollados con cl maximo cuildado y tue solo pudivron sineori-

zarse en suparficies do 2,0 x 5 cms,

52 ha descusierto abora un procedimiante para la
fabricacion de h-jas de politetrafluorcsiilenc por leminzdo
y sinterizacion de politetrafluaretilens en forma do polve,
qua se caractoriza porque s2 lamina politetrafluoreiilenc
pulvarulenta a temperaturas de 10C a 3252 y, a continuacién,
continua o discentinuamente, se sinteriza a temperaturas
de 327 a 4002, ejecutdndose la sinterizacion continua ej:r-
ciendo, ya al propio tiempo, ya a continuacion de la sintoc-
rizacion, sobre la hoja, una tracciéﬁ en direccion transver
sal o comprimiendo la hoja preformada por laminado, por me-—
dio de una banda metalica sin fin cen éngulo abrazado lo mg'
yor posible, contra un rodillo calantado cuya temperatura
asciande a 327-4C0€, vy cjzcutandose la sinterizacion discon
tinua de modo jue la hoja, preforuada por lzminacion, es re
cubierta al mcnos por una de sus dos caras con compu2stos de

enta

13
[+

” s
silicio o carbonatos inorganicos o mezclas de 2s5tos a

1

dos, gue no s mocifiquen

ey

auxiliares pulverulesnuies o licgu
- - s (]
en las condiciones de la sinterizacion, enrcllande lusco la

hoja e¢n rolles y sintorizando.



El laminado del polvo de politetrafluoretilcno sa

reaaliza a temperaturas de 10G a 3258, Fué sarprandente gue
3 « o .

a una temperatura de laminacion dentro de este margen pudig

» ]

ran obtenarse hojas de ecpasor minimo muy pequafio, Como mucsg
. £ s . . .
110 tra la Tabla I, el espesor minimo de la hoja disminuys al

aumaéntar la temperziura de laminado:

Tabla I

2, . ! - »
Tenparatura ds laminado Esaosor minimo que puscde conseguirse

2ce C unas 250 micras
115 §0e C unas 100 micras
1608 C unas 60 micras
1502 C unas 50 micras
2068 C unas 43 micras
250¢e C unas 35 micras
120 275¢ C unas 25 micras
300e C unas 20 micras

” . . «?
Despues de presformar la hoje por laminacion, se
- 3 . > u' > 1. L
realiza una sinterizacion continua o discontinua,
3 » 0 -'
Puade evitarse que aperezca una orientacion en

125 sentlido longitudinal y la formacion de ondulaciones y plia

gues a ella inherzantcs, en sentido longitudinal, ejerciendo
’ o . + s
durante o despues de la sinterizacion, sohre la haja, una
traccion en direcccion transversal, la cual puede incremantar
b S §

se hasta el estirado transversal de la hoja. De este modo sa

130 obtienen hojas planas gue pueden enrollarse con feacilidad,



Adscuadamente, este tratzmiento se rzaliza en un
momento en el cual la sinterizacion ha progresade tante que
las propiedades de resistancia mejoradas por ella permitan
un estirado de la noja en cireccion transversal en el sen-

135 tido de la anchura,., Mediante ‘un fucrte estirado a2 lo ancho
puede disminuirse el espesor de la hoja, Ademas punrde ojor-
cerse también sobre la hoja una traccién en direccidn longi
tudinal, nracias a la cuzl se puede realizar asimismo un
estirado,

140 El estirado transversal, combinado con la evita-
cion de la formacion de pliesgues, pusde ejecutarse vontajo-
samente por mecios de upa fama de pinzas, cocmo se ha descri,
to en la WMemoria de la Patente belpa We 703.571. La orien-
tacion impartida a la hoja por.el estirado transversal no

145 estorba al emplear la hoja, ya que, por debajo de unos 2608,
no tiene lugar nueva contraccion perceptible,

Por otra parte, las hojas estiradas longitudinal
o biaxialmente pueden encogerse a una temperatura superiaor
a 33ce, Asf, por ejemplo, pueden recubrirse cables o rodillos

150 con cintas de hojas laminadas no sinterizadas o sinterizadas;
calentands a continuacion a mas de 3308, la hoja se encoqe
firmemante en torno al objeto, consiguiéndose una contrac=
cion de @ a 40, siendo suficientcs las fuerzas de contrac-
cion para sinterizar entre si capas de hojas individualos,

155 No obstante, la sinterizacion continua puede reali



zarse también éprimiendo la hoja laminada, aun sin sinteri
zar, por medio ds una banda metalica sin fin, con un angulo
abrazado lo mayor posible, contra un rodilloc caldeado cuya
temperatura esté per encima del punto de sinterizacion del

160 politetrafluoretileno, adecuadamente en la zona de 327 a
40C®, preferiblemente a 3502.

l.a estructura del disponsitivo de acuerdo con el
invento, asi como su Puncionamiento, puaden verse por la
fig. 1, sean la cual la hoja 1 de politetrafluoretileno

165 no sinterizada es conducida por sobre un rodillo aplicador
2 junto con una banda metdlica 3 sin fin, que es mantenida
bajo tension gracias a un sistema de rodillos 6, por enci-
ma de un rodillo calentado 4, es sinterizada y, por schbre un
rodillo de retirada 5, es llevade al tratamiento ulterior,
170 - por ejemplo, uno de enrollado.

El tratamiento de la hoja se realiza convenisnte=-
mente 2n el margen de temperaturas de 327 a 4002, preferi-
blomente a 3502, siendo suficiente un tiempo de contacto de
unos 20 segundos, Las maguinas tales como se han descrito

175 en lo qua antecede son conocldas en si, aun cusndo no han
sido usadas todavia en el marc¢sn de temperaturas indicado,
No ara de esperar qua las hojas muy sensibles de politetra-
fluoretileno pudieran sinterizarsa con ayuda de tal disposi
tivo y que, al propio tismpo, pudiera evitarse una indesea-

186 da formacion da ondulaciones, de modo gus se obtuvieran ho-

jas totalmente planas y de espesor uniforme.
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En lugar de la sinterizacion continua de una de
las maneras arriba descritas, se puede, sin embarge, rca-
lizar también una sinterizacion discontinua de la hoja prg
formada por laminado recubriendo la hoje no sinterizada de
politetraflucretileno antss de enrollarla, al mencs por una
de sus dos caras, con compuestos de silicio o carbonatos
inorgénicos, 0 con mezclas de estos agentes de separacién,
pulverulentos o liquidos, que no se modifican en las condi-
ciones de la sinterizacidn, y que son Facilmente eliminables,
enrollando a continuacidn en rollos y sinterizanco.

Como agentos de separacion de acusrdo con el in-
vento entran en consideracion compuestos de silicio, a saber,
silicatos, como silicato de magnesie, talco, pero tambien
compuestos de silicio del tipe de los aceites de silicona,
cerbonatos como el carbonato calcio o de magnesio y, ademas
silicatos de aluminio, siempre que estos compuestos no experi
menten modificacidn durante el proceso de sinterizacion y
puedan retirarse con facilidad de la hoja,

La aplicacién del agente de separacién sabre la
hoja no sinterizada sg hace adecuadaments despucs de que ég
ta salec del laminador y antes de enrollarla. 5i se emplean
materiales pulverulentos, la hoja es espolvoreada en forma
en s conocida. Los agentzs de separacién liquideos, como los
aceites de silicona, se emplean pulverizéndolos sobre la ho-

ia mo sinterizada, antes de enrollarla, o haciendo pasar la
J 2 b2 3
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hoja por un bafio de los mismas,

Por lo genaral, sera suficiente el rscubrimiento
o @l tratamiento por una sola de las dos caras de la hoja a
ginterizar,

La hoja enrollada 8s sinterizada, a continuacion,
de mencra conocida, en un horno de sinterizacidn o en un
bafio de metal, a una temperatura de 327 a 4002, Desjuds de
salir del horno de sinterizacion, se comprusba que la hoja
no ha sufride descamposicién perceptible y gue, entre hoja
y agente de separacién, no se ha producido unian algupa y
qua la hoja, incluso sin deteriorarla, puecde llevarse en
gstado irreprochable a su empleo ulterior, Es especialmente

1 » 3 , .
sorprendents que, gracias al proceco de sinterizacion ces-

.
[

. 3 ”n - ’ 3 .
erito, se evita una formacion de ondas y pliegues en la

s 7 s . 4 s
reccion longitudinal, gue habria de esperarse en medida ma-

yoT o mznor, Las hojas sintorizadas de acuerdo con este pro-
cedimiente corresponden en sus propiedades a las hojae obte-
nidas secln el procedimisnto de sin erizacion continuo y
pueden incluso sobrepasar a éstag, 2n especialmento en la
rinidez dieléctrica. Asi; por @¢jamplo, una hoja de polite-
trafluoretileno, de 60 micras de espesor, revesilda con acaej

< 218 ' 2 « ? s ’ .
te de silicona antes de la sinterizacion, posze cespues s

t

” L K3 - ) I3 L > 1 1
ésta una rigicdez disléctrica de 110 kU/mm frente a 81 k¥/mm
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Es sorprendents que, grécias al tratamicnto del
polva de nolitetrafluoretileno sin tratamiznto proaliaminar y
sin agentes auxiliares de travtamicnio, pusdan consequirse
ya en un sple nar de recillos en el margen de teppzraturas
de 10G a 3252 hojas de esposor pequefo, hasta da 20 micras,
y que de acuerde conm el procadimiento sealn el invento, ol
espesor de las hojas pueda variarse segﬁn las necesidades,

Las hojas de politetrafluoretilcno asi ohtonidas
se caracterizan poriuve al disminuir el espessr de la hoja,
la resistoncia a la rotura en sentide lonnitudinal aumenta

considerablemznie, como pusde varse por la Tzbla 2,

Tanla 2

Hoja laminada de politg | Espesor | Resistencia a la rotura
traflueretileno micras | kp/en2,
longitud ] transv,
1
. ]
sin sinterizar .
con fines comparativos) 35 315 30
60 280 25
115 225 20
sinterizada 35 950 185
60 45§ 118
115 420 205

El procedimiento de acuerdeo con el invento hace

s . 4
posiisle la fabricecion de hojas en una game d2 sspasores
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que hasta ahofa solo podia lograrse por el costoso procedi-
miento de colada,

Como muestra la Tabla 3, las hojas fabricadas se-
gﬁn el nusvo procedimiento son 2l menos equivalentes, en sus
propiedades, a las hojas de politetrafluoretileno fabricadas
segin el procedimiento de corte tangencial y el de colada
y, en algunas propiedades, incluso las sobrepasan. De acuer-
do con el invento, sin embargo, tales hojas pusden fabricar-
sz de una manara considerablomente mas sencilla que segﬁn
los procedimientos conocidos, obtaniéndose hojas de caracter
comercial de politetrafluscretilenc con una resistencia a la
rotura en direccidn longitudinal de 350 a 1000 kp/cm2 y una
resistencia a la rotura en diresccion transversal de 70 a 200
kp/cm2 (determinadas ambas segun DIN 53,371) las cuales, al
ensayarlas en cuanto a la resistencia a la rotura adicional
en direccidn transversal (sendn ASTH D 6B9) no pudieron ser
ya rotas y que, por sncimz de su punto de ablandamiento, prg

.' [} A .t
sentan un encogimianto en direccion longitudinal de 8 a 40,.
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Hoja cortadalHoja coladal Hoja laminada
tangencial--{{con fines |y sinterizada
mente (con comparati~ | sequn 8l in-
fines compa-|vos). vento.
280 rativos),
Espesor micras 50 50 50
Resistencia a la rotura 1) longit, 310 390 440
(kp/em2) transv. 210 390 170
Rlargamiento a la rotura q) longit. 210 500 70
204%) transv, 290 475 100
Resistencia a la rot.adic.2) longit. 48 48 40
Elmendorf {(gcm/g) transv, 46 48 ya no se rompe
Ricidez dieléctrica 3) (kY/mn) 66 90 81 - 110
Estabilidad dimensional (%) 1longit. ~2 -3 -2
295509 C 1/4 h. transv, 40,5 -2 -1
3500 C 1/4 h, longit., -2 ;| ~12
transv, -1 -8 -3
Coeficiente ds rozamiento
0,114 0,122 ~0,108

(carga 2 kp)

1)

2952)
3)

DIN 53,371
ASTH D 689
DIN 53.481
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Esta solicitud que corresponda a las depositada
de Octubre de 1967 con el ndmero
L4
con 2l numaro

L4
con el npume-

en Alemania, los dias 1
F 53 763 X/39a”; 12 de Diciembre de 1967
F 54 286 X/3%a°, y el 29 de Diciembre de 1967
se acoge a los benaficiaos del articulo

3G0
ro F 54 444 X/39a°,
nte Estatuto sobre Propiedad Ingustrizl y del

51 del viga
articulo 42 dzl Convenio de la Union.

Procodimiento para la fabricacion de hojas de politetra-

1)¢
259

(2]
[ o0
w

flupretileno por laminado y sinterizacion de politetrafluo-
o pulverulento, caracterizado porque se lamina poli-

Tguil
y, a continsacion, se sinteriza de nmodo continuoc a tempora-
3 ¢ 1
zacion de moco

PN

vilen
tetrafluoretileno pulverulento a temperatura de 100 a 3
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Lransve
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2.

310 turas da 327 a 400%,
ya simuli aneamenLe, ya a cognuinuacion o
ceion on la direceion
de hojas de politetra=~

o ?

que,

N

za spbr2 la hoja una t

iento pera la fghricacilon
flugretileno por leminacdo y w1n‘,enzacmn ge palitetrafluo-
e lamina poli=-

2). Procedinm
grizado porgus
de 160 a 32589

+3
1]

rzoilano pulverulenio, cara

tetrafluoretileno pulvarulents a temparatura

y, a continuacion, por mecio de una banda m2calica sin
c nd by

[ 2]
Y
[ ]

y con un angulo abrazado lo mayor aposible, so COmMpTime
dn, cuva tomasratura ascionde a 327 a

tra un rodillo cale

4che.



3). Procedimiente para la fabricacion de hojas de nolite-
trafluoretileno por laminado y sinterizacion de politetrafly
orecileno nulverulento, ceracterizado norcue se lemine noli
tecrafluoretileno pulverulanto a temperzturas de 100 a 3258
325 Yy, a continuacién, se sinteriza de modo concinuo & Lempera-—
turas de 317 a 4002, realizandose la sinterizacion cde wmodo

gque la hoja preformada sor laminado es rocuoloria @ lo wonos

sobre una ¢e Sus ©os caras con compuestos e cilicio o cer-

1, . ’ . (4 *, . "
bonatos inoroanicos, o0 nozcelas de esios anenltes auxiliaras
1 ] e

320 pulverulentos o liguidos, gue no se modifican an las conci-
ciones de la sinterizacion v enrollando luspu la hoja v
sinterizandola,

4), Procedimicnio segln las reivindiczcionas 1) a ), ceractg
rizado porque la uwcwneratura de sinverizacion es do 2508,
335 5)s "PROCZUILISNTT MARA LA FAURICACIGH ud GGJAS E -COLIVE-

TRAFLUORETILZHOY.
Este Memoria concta de cquince hojas folizdas y mecanonra-

fiadas por un soloc lado de sus caras,

fadrid, § cde Dctubrelg&fTT?se
Ir?

P
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