A0
19 Hoilieir
PATENTE DE_INVENGION '

ICI Case P.21218 ~ SPAIR

e 1e i e SRR T IS o=

CECCION TECNOQA i
CLaztZACION G, P C

= o
,'M:Mtf}?‘ 25t 369532

@/Zemaw’a @edczyzﬁ?/a‘
doﬂ’z es

Procedimiento para la produccidn de composiciones

que contienen politetrafluoretilenoc,

9%40!?'“72[&' IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LINITED, entidad
inglesa, residente en Imperdial Chemical House,

Nillvbank, Londres, S.W.l., Inglaterra,

El presente invento se refiere
& la incorporacion de politetrafluoretileno en mg,
teriales termoplasticos, y mds particularmente a

la incorporacion ds politetrafluoretileno en polie

5e tileno.
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Un problema gue La surgid§ en la
wbrusidn de polietileno bajo la forma de wna 1~
nina emplia se debe 2 que el polimerc tiende a es-
irechorse, o sca disninuir su ancho al ser extrui-
do., Problemas similares surgen con otras poliole—
finag ompleadas para recubrir papeles, por ejemplo,
polimeros y copolimeros de propileno ¢ A-metilpen=
teno-1 & copolimercs del ctileno con dcidos grasos
insaturados o sus derivados tbales como acrilatos,
metacrilatos o acetato de vinilo., Se ha encontrge
do que el grado al cual el polimero se estrecha es

menor si se incorpora politetrafluoretilenc al po-

.1{mero. Se ha sugerido ya la incorporacidn de po-

litetrafluoretileno & otros materiales poliméricos
que son subsiguientemente procesados a temperaturas
cerca y ligeramente superiores a gguella de ablanda
miento del polimero base. No obstante, se ha encon
trado que la precencia del politetrafluoretileno da
origen a propiedades mejoradas a temperaturss mas
altas y que si se emplea un método especial para
incorporar ei politetrafluoretileno, se requiere
una menor cantidad de éste para lograr el efecto de
geado,

De acuerdo éon el presente in-
vento se provee wn procedimiento para la produc-
cidn de composiciones que contienen politetrafluore
tilenoe que puede ser facilmente disperszdo en un

material polimérico, y cuyo procedimiento compren

de mezclar una emulsién acuosa Ge politetrafluore

tileno y une emulsidn o sclucidn de un poritador pa
g
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ra el politetrafluoretileno, y secar la mezcla pov
aspersidn.

Las composiciones obtenidas me-
diante el procedimiento de esta invencién son parti
cularmente apropiadas para incorporar a materisgles
termopldsticos en bruto a fin de producir compogi-
ciones que contienen una pequeile cantidad de poli-
tetrafluoretileno que se encuentra bien dispersado
en ella, Ia naturaleza del portador a emplear deT
pende del material termopldstico al cual deba incoxr
porarse la composicidn, Il portador debe ser una
sustancia que recubra las particulas de politetra-
fluoretileno durante el procedimiento del invento
y es luego librado désde las particulas cuando la
composicidn se incorpora al material polimérico, de
tal manera el portador puede ser de cualquier mate
rial apropiado siempre que sea fécilmente disper—
sable o soluble en el medio en el cual la composi-
cidn deba ser dispersada, y que no tenga efecto de
leterco sobre las propiedades fisicas del medio.
Portadores distintos pueden ser apropiados para la
formacidn de composiciones adecuadas para disper-
sion en diferentes materiales poliméricos en bru~
to. El presente invento es particularmente apropis
do ﬁara proveer unz composicidén que contenga poli~
tetrafluoretileno para su incorporacidn en polieti

leno y en esta circunstancia el polietilenc mismo

sera un portador particularmente apropiado. El j21e)

lietileno puede ser de un indice de flujo fundido

elevado, por ejemplo 20 ¢ superior (medido de acuer
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do con el British Standard 2782 parte 1/105¢ emplcan
do una carge de 1 kilogramo o 1902C) no obstante po
litenos que tienen Indices de fiwjo fundido de 4
tienen menos probabilidad de acumularse en los apa
ratos de mezecla, El pértador proferido comprende
vna emulsién de polietileno. Otros portadorcs apro
piados incluyen soluciones o emulsiones o Posinas

y derivados de rosinas.‘tales coma éshercs de rosina,
rosinas hidrogenadas, ésteres de rosinas hidrogenf=-
das, rosinas polimerizadas, polietileno glicol o
sus derivados. Pueden emplearse también derivados
del oxido de polietileno y ejemplos de tales deri~
vados incluyen condensados del ¢Oxido de etileno,

con, por ejemplo, alcoholes de cadena larga tales

~ como alcohol de cetilo o oleilo, con mezclas de al

coholes de cadena larga, con alquil fenoleg tales
como octil y nonil fenol, con dcidos grasoca tales
como los dcidos ricinoleico y esiedrico, o con ami
nas de cadena largs tales como la estaril amina y
le lauril smina.

Ia emulsidn del portador serd
generalmente estabilizada con un emulsificador que
debe ser compatible con el emulsificante empleado
para estabilizar la emulsion de politetrafluoreti-
leno, de manera que se evite la coagulaciin., Se
prefiere empiear un agente emulsificante no -idni-
co pues ellos son generalmente compatibles con el

emulsificante empleado para la ecuulsion de polite~

'trafluoretileno, no obsiante, cuando la inconpati-

bilidad no constituye un problema serlo, agentes
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emulsificantes snidnicos pueden ser Utiles para ob
tener composiciones que no son pegajosas, Adends,

la cantidad de emulaidn protadora gue se emplea en
proporeion a la cantidad de emulsion de politetrafluors
tileno debe ser tal que no ocurca coagulacion., Ia
cantidad permitible hz de depender de la naturale-

za del portador y puede ser determinada por simple
experimentacidn,

El secado por aspersidn consti-
tuye una técnica bien conocida en la cual una masa
acuosa de una sustancia a ser.seeada es atomizada
en goticulas que caen a través de una corriente en
espiral de aire caliente, la cual evapora la hume-
ded, dichas particulas de material cayendo a través
de la corrientes de aire para lograr un polvo seco,
Las temperaturas preferidas para el aire que deben
ser cmpleadas en los procesos de secado por asper-
sion dependen del material a ser secado, No obs=
tante a fin de que la variacldén de tamafio de las
particulas secadas por aspersion sea tan pequefia co
mo posible resulta preferible que una vez que la
superficie de la particula se encuentre seca no sean
egtas calentadas a una temperatura superior a Su.
punto de ablandamiénto, ¥y por ib tanto se evita la
coalescencia. Si se emplea polictileno como mate—
rial portador la temperatura de escape del gas pa-
ra el secador por aspersion es de entre 459C y 6520,
pues resulta la mis apropiada,

El tamailo de las partnculas de

polltetrafluoretlleno es importante y el obaetivo
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es emplear particulas cuyos diémetha medxoo gon me
nores a 50 mr ¥, preferentbenente, inferiores a 25
M.

Resulta preferible que cuando se
emplee una emulsion o dispersiodn del poviador, el
tamzfio de particula del material poritador sea com~
parable con el tamafio de las particulas de polite-
trafluoretileno en la dispersién. Esto tiene la ven
taja de que se obtiene un producto no pezgajoso que
puede ser facilmente sacado del secador y también'
fdcilmente almacenado. Si las particulas del por-
tador son muy grandes el producto del secado por as
persidn tiende hacer particulas de portador reves-
tidas con particulas.de politetrafluoretilenc pega
josas, las cuales son muy dificiles de manejar.

las composiciones preparadas me
diante el presente invento pueden ser incorporadas
a la mayoria de los materiales poliméricos, El mé
todo de incorporacion dependefé de la naturaleza de
tanto el portador cuanto el material polimérico.
Dentro de las técnicas adecuadas, puede incluirse
la de primero hacer una partida bésica compuesta en
mezcladoras convenclonales tales como mezcladoras
por extrusion, Banburys, pero preferentemente un
molino de 2 rodillos. Ia partida biésica es luego
mezclada por extrusidn con mds polimero (llamado
de aqui en adelante "polimero en bruto") para obte

ner el producto en bruto, Se considera posible que

‘el mezclado en Seco tamblen pueda emolearse pare

esta ap1icaclon.
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Como se dijera anferiorménte el
invento resulta particularmeate apropiado para la
produccion de composiciones de politetralfluoretile

adecuadas para incorporacidn al polietileno y
provee una manera de dispersar uniformemente polite
trafluoretilenc en el polietileno ¥y es particular-
mente Wtil en los tipos de poliectileno para reves-
timiento por extrusion, Cuando se extruye polieti
leno bajo la forma de liminas o peliculas en un ro
dillo que gira a una velocidad superior a la del
material que estd siendo extruido, el polietilenc
tiende a angostarse; y eso produce un borde mis
grueso, o porciones de borde mas gruesas a lo lar-
go de los costados de la lémina, ¥ es necesario coxr
tar y tirar estas porciones mas gruesas a fin de
obtener una ldmina de espesor uniforme., General-
mente mientras mayor sea la diferencia entre las
velocidades a las cuales la pelicula es extruida
¥ la velocidad periférica a la cual gira el rodi-
1lo (conocida como velocidad de estiraje) es menor
la tendencia de la pelicula a enangostarse, Se ha
encontrado que este angostamiento puede ser conside
rablemente reducido si se incluye politetrafluore-
tileno en el polietilero. Se ha encontrado tambidn
que la velocidad de estiramiento de polietileno pue
de ser aumentada si se incorpors politetrafluore-
tileno en el mismo. Ia velocidad de estiramiento
es la diferencia entre la velocidad a la cual el
materlal es eytruldo Yy la velocidad perlferlca del

rodlllo de recubr;mlcnto a cuya veloc1aad perifé-
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rica se¢ rohpﬁ la ldwinz exbruida, Estos cfccton de-
seables pueden logrorse si se emplea polietileno con
teniendo centidades ton pequefins como de hasta 0,024
en pezo de politetrafluoretileno, si este ultimo es
obtenido de wna composicidn producida mediante el
procedimiento de este invenmto, Para csta aplicacidn
especifica de recubrimiento se prefiere emplear po
lictileno que contenga entre 0,01 y 0,05% en peso

de politetrafluocretilena, (

. El presente invento queda ilusi
trado pero de ninzuna monera limitado por el siguien
te ejemplo,

Ejemplo

Se agitaron 1670 partes en peso
de una dispersidn acuosa al 18% de politetrafluore
tileno (el didmetro medio de las particulas era in
ferior a 10 mp) con 700 partes en peso de una emul
gién de polietileno con 43% de sodio,

La mezcla fué 1lnego secada en un
secador por aspersidn que tenia wna temperatura de
entrada de aire de 125-1272C y una tempsratura de
escape de 58-622C, El producto resulté un polvo de
escurrimiento libre que fué incorporado al polieti
lenc en un molino de dos rodill;s para rendir una
partida de base que contenia 2% de politetrafluore
tileno y 98¢ de polietileno, Esta partida de base
al 2% se compuso por extrusidn a olro polietileno
con un indice de flujo fundido igual a 40 y una
ﬁengidad de 0,923, apyopiado para recubrimiento por

extrusion para producir compuestos conteniendo de



De

10,

15,

0,0%f a 0,1 de politetrafliuoretileno y 99,99% a
99,9% de polietileno, Lstos compuestos fueren lue
go recubiertos por extrusion a unz entrega constan
te de 35 kg/hora y una temperaturs de fucion de
3008C a través de un dado de 50 cm de ancho y 50
ml de espesor, sobre varias muestras de una base
de papel Kraft que se movian a distintas velocida-
deg, Xa linea de contacto entre los conpuestos
fundidos y el papel se encontraba a 11,2 cm por de
bajo de los labios del dado y se hallaba en ¢l se-
no formado entre wn rodillo de enfriamiento de acg
ro inoxidable enfriado por agua y un rodillo de go
me de presidn, '
Se tomaron medidas del ancho

del polietileno sobre el papel, producido a las ai

versas velocidades y los resultados obtenidos se

expresan en la tabla siguiente:



Ancho del recubrinmiento sobre papsl
S a las ciguicntes veloeidades Velocidad
Conpuesto (cn m/minuio) de estira
m%ento en
42 57 83 120 167 m/ninuto
Polietileno 17,70 |18,08 118,30 |18,48] 18,52 213
" s 0,015 ‘
PIFE 17,80 18,20 (18,28 |18,44{ 18,50 187
¥ s 0,02%
PIFE 18,24 |[18,50 (18,74 |18,84| 18,90 233
" 4 0,05%
"4 0,15 . l
PIFE 17,90 | 16,20 |18,44 |18,64| 18,70 273
Istos resultados muestran que un
0,02% a 0,1% de "Fluon" reduce el angostamiento y au
menta la velocidad de estiraje,
N 0 T A
5e Descrita suficientemente la na-
turaleza del invento, asi como la manera de reali-~
zarlo en la prdchica, debe hacerse constar que las
disposiciones anteriormente indicadas son suscepﬁ&
bles de modificaciones de detalle en cuanto no al-
10. teren su principio fundamental, También se¢ hace
consttar que el invento corresponde & uns solioitﬁd
de patente preseniada en Inglaferra con fecha 15 de
julio de 1,968, bajo el numero 33573/68, acogiéndg
se por ‘tanto 2 los beneficios que conceden los Con
15, venios Internacionzles en vigor, siendo lo que cong

tituye la esencia del referido invento y por lo que
'se solitite Patente de Invencidn por 20 afios en Esw

pafin sobre: PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE COM
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POSICIONES QUE COHTIEREN POLITETRAFLUORETILE
racterizandose por lo siguicnies

18,~ Proccdimiento para la prom=
duccidn de composiciones que conticnen politetralflug
retileno, féeilmente dispersables en un material po
limérico, caracterizado porgue comprende mezclar una
emulsidn acuosa de politetrafluoretileno con una
emulsidn o solucidn de un portador para el polite-
trafluoretileno, y & continuzcidn secar por asper-
sién la mezcla resultante,

28, Procedimicnto, segin le in
vencidn 1, caracterizado porque el material poli-
merico eg un politeno,

38,- Procedimiento, segin las
reivindicaciones 1 y 2, caracterizado porque el ma
terial polimérico es un polimero o copolimero de
proplleno, 4-metil-pentens-l o un copolimero de etl

leno con un compuesto elegido entre acrilato, meta

crilato y acetato de vinilo,

48 .- Procedimiento, segin las
reivindicaciones 1 y 2, caracterizado porque sc em
plea uns emulsidn de politeno,

58.~ Procedimiento, segin las
reivindicaciones 1, 2 y 3, caragterizado porgue 8se
emploe una emulsion de politeno que seca para pro-
ducir particulas de politeno con un didmetro medio
inferior & 50 mp,

68 ,~ Procedimiento para la pro-

‘duccidn de composiciones que contienen politetra-

fluoretileno; tal y COB0 queda sustaneialmente des
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erito en la presente llemoxia,

Eata Memoria consta de doce hoe-
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jos, escritas a magulna por una sola cara,
{,
Madrid, ) 19 ez, 4089 ¢
WPERIAL CHEXICAL IKDUSTRIES
LIMITED,
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