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SPROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION CE HOMOPOLIMEROS Y COROLIMERDS
DEL TETRAFLUORETILENG®
ftemoria Descriptiva

ta invsncidén ee refiers a un procedimienta pars la hg
mopolimerizacién de tetrafluoretilenc y para la copolimerizacidn
de tetrafluorstilenc con otras fluorolefinas, taniso seyln el prg
cedimionto de suspensién como también sl de emulsidn en presen=
cio do sistemas Redox como cataslizadores.

sg seba polimerizar flusrolefinas a temperaturaes muy
elevadas con asyuda de compuastos peroxfdicos como catalizadoree,.
Como tales compusstos peroxidicos se han empleado por ejemplo
peréxidos o pericidos, persulfatos, perboratos, percar?gﬁatus
inorgénicos v organicos ate, (Cfe por ejemplo cupias.dg.;émuria!
de patentes sstadounidenses 2 230 653, 2 393, 967, 2 5-1.:%,':312. 2
534 058). Se sabe ademés utilizar como catalizadores ;ﬁ.lé poli
merizacién de fluorolaefinas compuestos eszdicos que llevan étomos
terciarios de C en ambos &tomos de N (Cf., por ojemplo copias de
memorias de patentes estadounidenses 2 471 959, 2 510 783, 2
515 628, 2 520 338, 2 565 573 y 2 599 295). lgualmante se8 sabs
polimerizar a tomperaturas bajas de unos 0 a ungs 50¢ € fluorg
1efinas con sistemas Redox como cetalizadores (cf, por ejemplo

copla de le memoria de la patents sstadounidense 2 393 967). Ea
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tos sistemas Redox constan por una porte ¢e un compopenta oxi-
dants on forma de compuestos peroxidicos anterforments mencio=
nades, por la otra de un agente reductor, comd por sjemplo de
un bisulfito, tiosulfato, ditionito, sulfito de hidrdgeno, sul
finato o también por ejomplo trimetilomina. En oste caso para
racilitar la desintegracidn do las companontes do oxidecidn se
pueden sfiadir iones de metalss pesadas en forma do salas de mg
talss pesadas, como por ejemplo los de plata monovaiente, del
hiarro y cobre divalente o del cromo trivalente.

5e sabe ademés efectuar la polimerizacifn de Latrow
fiuoretileno con prasiones rolativamente bajas de 0,0 B 3 atmisg
foras y a temperaturas ds unos g a 50¢ € aproximadamontoc an prg
soncla de oxfcidos de olementos del subgrupo 72 dol sistoma pe-
riédico, especialmente de salos do fcido permongénico, en un mg
din acuoso, ligeramente cido (copia do memoria do patente esta
dounidanse 3 332 847)

Las fluorclefinas, ospecislmente gl totrafluoracilenc,
se polimerizen segbn dos sistomas de procodimientos fundemental
monts diferentes:

por unas parte ssgdn el procedimionto de polimerizacifn
en suspensidn, Bn el que resuylten polvos de una granulaclin re-~
jativamente gruesa del orden ¢s 230 @& 1880/um, pudiando estar
eventualmente prosentes cantidades muy pequefias de amulaionan-
tes para mojorar la morfologia de las partfculas. {cr, OBV 1

109 370) y empleéndoss en la mayor parts do los casos al mismo
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tismpo precipitantes. Por otra parte se obtiesnen paolfmaros de
Pluorolefina seglin el procedimientoc de polimerizacidn en emul
sidn en pressntia ds grandes cantidades de emulsionantes, de
los qus resulten dispersiones coloidales, con tamafios de partfe
culag del orden ce 0,35 a 3,8 /um. Esta class de dispersionas
puaden precipiteres y escarss formando polvos sélidos bajo la
influencia de agentes coagulantes,

Los polimeros en suspensién son polvas de granulacidn
gruesa con un grano relativamente duro, Por sjemplo sé ﬁqéden
elaborar segin el procedimisnto llamagdo de moldeo=-sintuslzacién
0 por mecdic de extrusién ce Rem para obtener cusrpoe moldeados
grandss o de paredes gruesas, En cambic los palimaraarsﬁ“éispag
sidén puedsn utilizarse en forma de dispersioness para finas de
recubrimiento o impregnacidén; los productes coagulados, Eépecial
mente aquéllos que se obtisnen madiante la polimerizeci5n~per
siembra, gebido e su estructura de partfculas de mucha superfi=-
cie, da tipo de bula de nieve, son iddneos para el proecedimien~
to de la llamade extrusidn de pasta, en el que el producto coagy
lado se empasta con un lubricante adecuado y a continuacifn me=~
diante extrusidn con toberas de superficle reducida se slabora
hasta obtener piszas de paredes delgadas, coma por ejemplo macg
rroneg delgados y mangas y tubos de paredes delgadas aetc, Osbie
do a su peso molecular demasiado reducido o a la densidad esten
dard espec{fica demasiado slevada (530) y a le tendencia e cuap

tearse relacionada con esto, los conocides polimercs en dispere-
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sién spenas son adecuados hasta shora para la alaboracidn por
sinterizacién a presifn para la extrusidn de RAM.

En la claborscidén do polfmeros en suspensisn actualw~
mente se tiende cada vez més a obtensr productos extrusionados
saghn el procecimiento Ram de paredes gruesas o grandes bloques
sinterizados., Estos dltimos son especlalmente importantas para
una obteneifn racional de bocas cortsdas. Fero con el temafio
crecionte de estos blogues sinterizados se produce esimiamo una
tendencls cada vez mayor sl cuarteamiento, que hace indtil para
la roelaboracién un bloque de este naturaleza o por lo menos
una parte del mismo,

por esc se impone la neccsidad de crear un procedimien
to de polimerizecidn segin sl cual también polimeras en snulsibn
ee hagan sccasibles sventualmante a la slaboracidn por moldeo y
sinterizacisn y en ol quo ademés do creen pelfmercs gue ho pre-
genton esta tendencia perturbadora a la Pormacidn de grictas,

Esta tares se rosuslve on el sentido de la lnvencidn
modiante un procsdimiento para la homopolimerizacién de tetre—
flucretileno y pare la copolimeracién de tetrefluoretileno con
otras fluocrolefinas seglin el procodimiente do suspensidn o emul
sién o presiones y temporsturas habituales, on prasancia do un
sistoma Redox como catalizador y eventualmente en presencla de
smulsionantes, precipitantes, subatanciass tampdn, trazas de sa-
lse do metales pesados o agentes anticoagulantes gue se cavacte

riza por el hecho de que como catalizador se utilize un sistems
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Redox con una componente do oxidacidn peroxfdica corrients y
diimina como componente reductora, liberdndoss le diimina in ai
tu a partir de un compuesto de nitrdgeno aoluble en agua, que
proporciona diimina en las condiciones de la polimerizacidn,

Como compuaostos que proporcicnan diimine, a partir de
los cuales se libera la diimina en las condiciones de polimerie
zacidn, es decir bsjo le accidn de agua, un medic Scido prefersp
tomente slcalino y le tempsratura de polimerizacidn, hay que men
cionar por ejemplo sl Acido hidroxilamine-O-sulfdnico Hzﬂ-0~503H
y sus sales H,l=0=S04fe (fis = mstal, preferantamsnte un metal
alcalino, especialments Ma, K as{ como también Nﬁg as{ como clg
ramina H,HC1l. Hay que sefialar prefersentemente sl fcido azodicar
boxilico H3UC-N=N~COOH y sus sales, prefercntemsnte sus mles a}
calinas, especislmente de K, ta asf como también NH.; edamfs so
praefiere la azodicarbonamida NZNOC~N=N-COMH2.

Coma componente de oxidacifn del sistema Redox sagln
lz invencidn pueden servir todos los compuestos peroxidicos co-
nocidos, como percarbonatos, perboratos, perdxidos orgénicos,
perécidos orgénicas y sus sales y a temperaturas superlores aven
tuslmente también H,0, (comp se describen a menera de ejemplo en
laes copias de las memoriss de patontes astadounidenses 2 230
654, 2 393 967, 2 513 312 y 2 534 058); ee prefisren persulfe=
tos, sspecialmente las sales alcalinas o ambnicas,

ta componente oxidants del sistema Redox se dsbard

emplear ventajossmente en una canticad de 0,07 x 107% a 9 x 1075,



120 aspocialmante 0,2 x 16'3 83 x 1D”3 ¢ da paso, en relacidn con
8l hafio ds polimerizacidn, el compussto de nitrégano soluble
en agus que proporcions la diimine an una cantidad de 0,1 x 1074
a 45 x 16’4, aspocialments 0,4 X 1074 & 15 x 107¢ % da paso,
iguslmente referido al bafo de polimarizacidn,

125 pars Pocilitar la descomposiclién se pueden utilizar
svontualmente trazas do metalas pasadns en una concentracidn da
1 x 107 a &4 x 10 & do paso, preferentamonte ds 3 x 1079
2 x 10 ¢ de paso, on ralacidn con 6l baffo total acuosa, en for
ma de salas de metales de transicidn, como por ejemplo del co-

130 brs, del hisrro bivalents o trivalsnte, del cromo trivalents o
del mercurio.

£l prodedimiento de polimerizaciin segin la invencidn

o8 adocuado tanto seqdn la técnica de suspenaidn como tombidn
ssafin la tdcnica de emulsidn, sspocialmente para la homopolimg

138 pizacién del tetraPluoretilena. Sin embarge sn pusde splicar
tombisn ventajosamente pars la copolimerizacidn de tetrafiusrg
tilsno con otros compuestos fluorcleffnicos en los que sl tetra
Pluorstilenc constituye la componente predominante con méd dal
50, preferentemente més del 70 % de peeo molecular, Come compussg

140 tos fluorolefinicos se han de sntender on este casc todas las
olefinas can 1 & 2 enlaces dobles en los que por 1o menos 1 4tomo
de H eventuslmente hasta todos los &tomos de H son substituldoes
por 1 o varios étomos de F, pudiendo sar subatituidos otros Ato-

mos de H por €1 o grupos funclonales como grupos carboxilos, gry



145 pos carboxilslquflicos o grupos carboxifluoralquilicos o la ca
dena punde ostar interrumpida por uno o eventualmente temblén
varios puentes de eter-oxfgeno, En ests caso estédn incluidas
las fluorefinas cfclicas. Como comonomarss fluaorolefinicos de
asta naturaleza hay que mencionar on especial el vinilfluoruro,

150 vinilidenfluoruro, perfluorciclobutanc asi como perfluoraiqusnos
con 3 2 10, especialments con 3 a § &tomos de C, Los comonomaros
especialments proferidos son el ter perfluor (alquilvinf{lico)
de la férmuls L‘F2=CF-—O~Rr con Ro = resto perflusralquilec con 1 a
B &tomos de C, preferentemsnte linosal, especiaslmente el &ter per

155 fluor~(matil-, perfluor(etil=-, perfluor(n-butil- y sobre todo per
fluor {propilvinflico); adaemfs éteres clelicos parfluoriiédns de
ls férmula

F 0 tF
F_::>[/ ‘<fr 3
F | - e
EFP\UHO g:' Erz}n—, O—CFmCF'z
3

Con n = 0 a 4, proferentamsnte 0 y 1 y especimlmente con n = O,

160 Asf como clortriflucretileno y hexafluorpropileno.

Tantoc la polimerizacidn en suspensidn como también la
polimerizacifn en smulsidn ss puede efectuar fécilmente en un
medio ligeramente &cido asf{ como también en un medio alcalihn,
pero preferentements los valores pH son de 7 a 10 y especialmepn

165 te de 7 & 9. La graduacidn del valor del pH alealinc puede eofag
tuarse con &lealis diluides, preferentemante con amoniaco acuoso.

Los compuestos de nitrfgenc gue proporcicnan diimina, utilizades
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conforme s 1a invencién, segin su estabilidad hidrolftice en
funcién del pH, se disuslven antes de la dosificacidn en agus,
praferentements en Alcalis diidos vy sspecianlmente en amoniaco
acuosoc y se dosifican on esta forma, prefarentemeonte como compg:
nente de Gltima toma en los autoclaves de polimerizacidn. Los
tompusstos peroxfdicos y osventualmente los precipiténtea, amﬁl»
sionantes y otras substancias adicionsles se colocan vanta josa~
mante con ol baflo de polimerizacidn. Lea polimerizacidn en emul-
sién se efpctds on presoncia de emulsionantes telbganamonte
inactivos, corrientas y conocidos, coma sspocialuante las sales
de &cidos perfluorcarboxidicos, entre loa que hay que mencionar
proferentements las sales alcalinas y aménicas de 4cidos por -
rluorcarboxflicos, También se pucden smplsar otros emulsionan—
tus perflucrizadas, como las sales doa 4cidos par?lunrdiéaﬁbmgﬁ
1%cos, &cidos perfluorsulffnicos y de Scidos perfluorfosfénicos;
se puadan wtilizaer tembién campusstos andlogos @ los madciOﬂa -
dos anteriotmente, on los que el 4tomo de F de terminacibn es
substituldo por H 6 uno o varios Atomos ds F son substituidos
por €1, En la polimerizacidn en puspensidn los mencionadns emul
sionantes puaden estar igualmente pressntes, pers sy cancentra-
cidn no debexis rebasar 30, prsferentemente 20 ppm, en rdlacidn
con el hallp acuoso. Ademés pusdsn estar presentes aventualmante
las substancias tampdn corrientes y conocidas, como especlalmen
te sales aminicas, como por ejemplo amonioc carbamate, carbonatd

aménice, clorurc amdnico, ademés en la polimerizacifn en suspsp



sién precipitentes corrientes, como por efjemplo bérax o Fosfatos
195 inorgénicos, esalubles en agua.

Con las catalizadorss Redox utilizados conforme a la
invencién se pueden gbtener segln sl procadimiento de la polimg
rizacidn en suspensidn polimeros pulverulsntos de flujo libre
con un difnetro medio de partfculas de 200 a 1000, prefersnte~

200 nente 200 a 700 S Las presiones o temperaturas necesariass en
ie polimerizacién en suspensidn son relativamente bajas y slean
zan aproximadamente C,5 a 30, prefersntemente J a 20 atmdpfaraa,
o unos 5 a 508 C, preferentemsnts 10 a 408 C, e

205 tor otra parte mediante la polimerizacifin en enulsisn,
smpleando las cantidades habituales de emulsionantee cBﬁﬁéidos.
se pueden obtenesr disperslones acuosas sstables con un d;ématra
medio de partfcula de 3,05 e 0,8, preferentemente de 8;1 é D,S/um.
También para osto s6lo se requisren presiones y temperaturas re=

210 lativamaente bajas &s decir de unos 5 a 30 ate, preferantesmants
de B a 20 ate, o unos 5 a 500 C, preferentements 10 & 40 C,

Al utilizersc los catalizadores Redox conforms a la
invencidn en la polimerizacién en suspensién ss suprinme casi tg
taimente la formecidn de recubrimiontos de parcdes conocida por

215 otros sistsmas. Esto podrfa atribuirse al elevado rendimiente
de podimero en cuanto a tlempo y volumen que se pusde observar
al comienzo de la polimerizacién. Laos polvos de pelimero en sug
pensién obtenidos se molturan ventajosaments al principlio durap

te aloln tismpo en hdmedo y despuds del secade se siguen moltu-
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rando por ajemplo an molinos de chorro en aspiral o de martine-
te hasts obtener un tamafio de partfcula medie da 20 @ 70 Jute
Sorprendsntements partiendo de estpa polimercs en suspensidn ss
pusden obtener también plezas moldeadas -~ sinterizadas de paredes
muy gruesas o productos extrusionados de Rem, que no presantan
ninguna Parmacidn de grietas, Asf{ se ha podido comprobar que graf
dus bloguas sinterizedus de hasta 80 Kg puaden elaborarse hasta
su nlcleo on fiojas cortadas, sim que estas ho jas psrmi@an_obaq;
var gristas de ninguna class Gn un axanen: ptico. o

Por otra parte la polimerizacidn en emulsidén utilizando
lgs sistemas Radox conforme & la invencidtin, s¢ desarrolla con un
rencimisnto wuy elevado de voluman-tiompo. En la polimerizacién
an smulsién, para svitar la formacién de coagulaciones, se requis
ren rocubrimiontos con los llamedos sceitas blendos a ;éras de pa
rafina (CP. copins de memories de patentss sstadounidenses 3
142 665 y 2 612 4B84) o para obtener slavados contenidos de subs
tancias sflidas de affaden a las dispersicnes anticoagulantes en
cantidades reducidas, coms por sjemplo polioxalquilatos, EQtns
agentes recubridores o anticoagulantes, si contisnen grupos hiw
drocarburos, debido a su accidn reguladora, producen una dismie
pucién del pesso molecular mecdio o una alevacidn ds la densidad
gstandard especffica (586G, definieidn seglin ASTM 0=1457-62 T).
Cogo sc pueds ver por una confrontacién de los vslorss S3G de
los polfmeros on amulsidn obtenidos sagin el procedimiento con~

Porme a la invencién con un products obtenido saglin sl astado
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de la técnica (DT-PS 1 720 738) (Cf. Tabla 1), a pesar de em-
plearss un polioxalquilato como anti{coagulante de maners sorpreg
dente no ss observa un sumento de la dansidad estandard. Los an-
ticomgulantas mencionados en la copla do memoria de la patents
gstadounidense 2 612 484 y en la copia de memoria de la paten—
te alemsna 1 720 738 se pueden emplear tambifn ventajosaments

en ol procadimiento sagln la invencidn (polimerizacifdn sn emul
sién). Ndamds de los polioxaslquilatos mencionades allf entran
también sn considerscién para ssto glicoles superioraes, como 8l
dietilenglicol, trietilenglicol, dipropilenglicol, tripropllen-
glicol y anflogos supériores como también glicoles mixtos de
atilendxido y propilendxideo.
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Empleando el sistema de catalizadores Redox segln la invencidn
se pueden obtsner de mansra sorprendente, incluse segln sl procg
dimiento ds la polimsrizacién an emulsidn, polimeros, especial -
mente homopolimercs de tetrafluoretileno, en una gama de posc mg
lacular gue habitualmente ssté reservada & los polimerce en sus~
pensién, es decir son una S5G < 2,17 g/cm3 (los polimeros corrien
tes an dispersién tiencnvalores de SSG> 2,17 haste llegar a 2,24
g/cm§2 Como muestran los valores BET indicados en la Tabla 1, en
este caso ae conssrva lag olevada superficie intorior especifi~
ca. Sorpeendentemente los polfmeros en emulsidn obtenidoa do e
ta mansra, después de la coagulacién y secado utilizando métom~
dos conocidos, se pueden elaborar asimismo segGn la téenica da
la glaboracidn de moldec-sinterizacién y la extrusién de Ram,

10 que 83 totalmente desacostumbrado en relacifn con los polimg
roe en emulsisn. Se puaden obtener da agqui bloques sintérizados
con peso de hasta 1 Kg, que igualmente carecen en sbsoluts de
gristas., La obtencifn deo polfmeroe en emulsifn pare la aslaeborz
cién da moldeo-sinterizacifn y extrusifn de Ram ofrece la ventg
Ja de la preparacidn directa de productos de flujo libre moadian
te una sencilla cospulacién mecénica da la dispersidn y secado
aubaiéuiante sin que estas productos coagulados pulverilentos
necesiten de una molturacién u otro tratamionto postorior, En
canbio en la polimerizacién en suspensiin para este procsdimiep
to de elaboracifn es imprescindible una molturacidn, y sl &g

utilizan méquinae de recubrimiento autométicas ss reguiers ade-~
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m&s mejorer la fluidez y sl peso aparents del polvo mediants
procedimientos sspecisles de tratamisnto en estado himedo o s8
ca, por ejemplo medisnte una granulacién en agua o lfiquidos o
sistemas orgénlcos, que comprenden agua Y 1fquidos orgénicos.
51 se emplean polfmsores en emulsién obtenidos segln 8l procedi
miento conforme & la invencidn para la extrusidn de Ram se
afectuaré ventajossmente ol ssecado @ temperaturas supariores
en la gama de unos 200 a 3000 C, efectuéndose une nintar;gacldn
iniclial, En oste caso debido a la raducida dursza del.pq;vo se
pueden obtensr euperficies espacialmente lisas del producto ex
trusionada. B

Le polimerizacién en smulsién, emplesndo los gista -
mas Redox conforme a la invencifén, so pueds efectusr tambidn |
presentando una disporsidn de siembra (segin ptncadim{?ﬁﬁ?a que
se daacriben por ejemplc en la copia de memorie de la patantea
astadounidense 3 088 841 & de la copia de memoria de la gétnn-'i
te alemana 1 795 078) a partir de politetraflu&ratllenﬁﬁétde
copolimeras de tetrafluoretilenc con otras fluorolsfinas, espg
cialments con clortrifluoretilenc. Los productos obtenidos en
@ste caso posssn en virtud de su elsvado paso molecular de pms
ts una viscosidad en fusién bestants slaveds, qus &n determing
dos uses, por ejamplo en la slaborecidn para formar cintss no
sinterizadase, impide un fluir de loa poros por sncima del punw
to de sinterizacién del politetrafluyoretilsno y por tanto per~

mite la obtencién de la sstructura porosa; Esto es {importante
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para la obtencidén ds membranas porosas. También se pusden obtg
ner con las dispesreiones adquiridas impregnacicnes espacialmen
te catables ds amianto y otras substancias.

£ jomploss

fs Polimsrizecifn on suspensidn (ojemplos 1 = 12; Tsbla 2)
s) Polimerizacibn

Se aemplea un autoclave de polimerizacién con una capa-
cidad de 180 1 y una superficie interior esmaitatda.que
esté equipada de un perturbador de corriente. Tras la
colocacisdn en un recipiente c¢e 50 1 de agua desioniza-
da as{ como de las substancias adicionales que astén
indicadas cada vez en la columne 2 ¢e la Tabla 2, se
gradfa el agitador a 100 R/min. Después de lavar 15 va
cas con nitrégenc asi como un lavado doble con totra -
fluarstileno (2 ate), se eleva sl tetrafluoretilenc
hasta la presién cdeseada (cdda vez marcada sn la Tabla
2). Después do sumentar el nfmerc de revolucionss del
agitador a 180 §/min y haber esleanzado la presién de
polimerizacién se dosifican a continuacién lac substapn
cias adicionsles sefsladas en la columna 2 de le Tabla
2, y se vuslve a lavar con 900 cm3 de agua, S5e polime-
riza on las condicionss soflaladas en la Tabla 2 hasta
lograr el contenido do substancia sflida sefialada igual

mente cada voz,

b) Elaboracién
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Daspués de la expansidén del preperado se lava J veces
con nitrdgeno (4 a 5 ate) bajo agitacidn y se punge el
bafo. £1 producto polimerizado se lava on autoclaves
de polimerizacién 3 veces cada 5 minutos con 100 1 de
agus ton una agitacidn de 110 R/min. A continuacidn

se moltura por porciones sproximadamente el 1/3 del po
li{mero substituyando entre tanto el agua dos veces, an
un rocipisnte de vidrio con 50 1 de agua cade vez 10
minutos hasta obtener un tamafio medic de parﬁi&ﬁiae de
200 a don/um. flediante la destcarga sn un reciﬁiante do
cribado se slimina el agua de lavado axcedents y s8 og
ca sl producto sn una elturs de apilado de 8 ;;?;cm
durants & horas a 2409 C en un armario de aacada_por
aire en circulacidn, La molturacién del producig'aa
efoctéa en un molino de chorro en sspiral o en un mo-
1ino de martinatos hasta un tamafio medio de partfculas

de 20 a ?D/um.

B) polimerizacidn cn emulsidn (o jemnios 13~-203 Tabla 3)
s) Polimegizacidn

Sa utiliza ol mismo autoclave de polimerizscidn como
en 18 polimsrizacidn en suspensifn, E1 baflo consta en
todos los sjemplos dey

80 1 de agua (eventualmsnte reducida en la parte que
sa incluye con la dispersidn de siembra previamente

celocada en el recipiente),
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96em° da NH- (18 % de peso, en agua),
8 cm® de Cu 50, (2 & de paso on agua).
1,4 g de dietilenglicol

10,6 g de amonic carbaminato

70 g da perfluaroctanato aménico.

Graduando el agitador a 80 R/min se laven unas 15 vg
ges con nitrégeno y a continuacién 2 vecss con tetrafluoratilg
no y a continuacidn se introduce sl tetrafluoretilenc hasta al
canzarse una presifn dessada, sefialada en la Tabla 3. Después
de aumentar el nfmero de revoluciones del agitador hasis 120
R/min y haber alcanzado la preaién de polimerizaecidn se inclu=-
yan dosificadas las substancias adicionalss scflalades ¢n la Tg
bla 3, columna 3, Se polimeriza a las prasiones y tempsraturas
sefialadas cada vez on la Tabla 3 hasta obtener un contenido de
substancia s8lida igualmente indicado en § ds peso, on ralacidn
con el bafio total.

b) Elaboracidn

En una cdldera esmaltada de 600 1 aguipada de un agi-
tador MIG (en el gue estén dispuestos distribuidos eg
bre ol eje 4 agitadores de 4 hojas, estando alterna -
das entre sf{ sus hojas) y equipada también de un per-
turbador do corrisnte la dispersifn aobtsnida se dilue
ya mediante adicifn de agua haste un 10 % de pesa d8

contenido de substancia sélida en relacién con el ba=-

flo, y 88 agita 8 una temperatura de 22 a 252 C, Deos =
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pués de un lavado doble con 150 1 de egua cada vez el
polvo se secas en las condicicnes indicadaes en la co -

lumna pendltima, Tabla 3,

4&
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REIVINDICALCIONES

AR EENARIADEARMAETEIA AT ANDE
1),~ Procadimiento para la obtencidén de homopolimaros y copolf
meros del tetrafluorstileno con otras fluorolefinas segin el
procedimiento de suspensién o emuleifn & presicnss y temperaty
ras habltuales, en presencia de un sistoma Redox, como cataliw
zador, qus comprende una components da oxidacldn peraxidica cp
pocida en sf y una componante de reducelién y sventuaslmenta on
presencis de emulsionantes, procipitantes, subatanciasgiaﬁpﬁn,
trazas de sales de motales pesados o snticoagulantes, caracte-
rizado por el hecho de gus como componsnte de reduccidn se uti
1iza diimina on sl sistsma Redox, liberéndose "in situ” la dig
mina a partir de un compuasto de nitrdgeno soluble en agua,
qus proporciona diimina, sn condicionss de polimerizscidn,
2).- Procedimfento segin la reivindicacidn 1 caracterizedo por
ol hacho de que el compucssto que suministra ciimina es dcido
azodicarbox{lico, una sal de &cido azodicarboxflico, azoaicare
bonamida o una mezcla de sstos compuestos,
3).~ Procedimionto sagln las reivindicaciones 1y 2 ceracterizg
do por el hecho ds qus la polimerizacidén se efectéa en un baflo
de polimerizacidn de graduscidn alcalina a un valor pH de 7 a
10,

4) .~ Procedimiento segln las roivindicaciones 1 e 3, caracteri
zado por sl hecho de que la cantidad de la components de oxidg

cién peroxidica affadida del sistema Redox os de 8,07 x 16'3 s
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3

-3 a3 x 10"

g x 0™, praferentements de 8,2 x 10 % do psso
on relacisn con el bafio, y la cantidad del compuesto que sumi-
nistra diimins es de 0,1 x 10”2 a 45 x 10~% % de peso, prefe =
rentements 0,4 X 1074 a 15 x 10™* % de psso en relacién con el
bafia,

5).= Procedimiento segén las reivindicaciones 1 a 4 caracterizg

do por el hecho de gus &sn la polimerizacifn segin sl procedi =

.mianto de emulsidn s¢ utiliza una disparsidn de siembrs; yus

comprende un homopolimero del tetrafluorstilenc o un capolimerc

del tetrafluorstilenc con otras fluorolefinas, praeferentemente

clortrifiuorstileno,
6).~ CPROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE HOROPOLIMERDS ¥ COPOLY

MEROS DEL TETRAFLUGRETILEND®
Esta memoria consta deo 25 hojes foliades y mrcanlgrg

fiadas por un solo ladec de sus caras.

fladrid, 21 de Mayo de 1/9%ﬁ
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