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La invencidn se refiere a una dispersién es-
table de particulas de poli(hidrocarburo fluorado) cargadas
positivamente, y, si se desea, particulas de un material
diferente, particulas de resina que tienen un tamafio medio
de menos de alrededor de 10 micras, dispersion que contie-
ne un tensioactivo de hidrocarburo fluorado cationico y un
tensiocactivo no iénizo, y a un procedimiento para preparar-
1la.

Se‘conoce una dispersioén del tipo indicado po
la Solicitud de Patente Holandesa 7.203.718.

Lé dispersion conocida tiene la desventaja
de gque, al -cabo de algin tiempo, las particuias en suspen-
sién en una disolucidn de un elegtrolito fuerte tienden a
flocular. Aunque este fendmeno puede soluciomarse en par-
te por agitacidn continua de la dispersidn, al cabo ue un
tiempo ain es necesario dispersar de nuevo las particulas.
Ksta desventaja se pone ain mds de manifiesto si la disper-
sidn se guarda durante un largo tiempo. la presenﬁe inver
¢idn proporciona una dispersién que ya no tiene los incon-
venientes de las dispersiones conocidas.

La invencidn consiste en que, en una disper-
s16n conocida del tipo indicado anteriormente

a) el compuesto tensioactivo no idnico es

un compuesto de hidrocarburo fluorado,

b) la proporcidn entre el compuesto tensioac
tivo catidnico de hidrocarburo fluorado v
el compuesto tensiocactivo no idnico de ‘
hidrocarburo fluorado estd entre 25:1 y
1:3,5,

c) la proporcidn total de los compuestos ten-
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sioactivos de hidrocarburo fluorado es al
2

menos de 3 X 1072 mmoles por m< de area
superficial de las particulas resinosas
de poli(hidrocarburo f luorado).

Para la determinacidn del drea superficial
ue las particulas puede usarse ventajosamente cl métouo
de adsorcidn de nitrégeno de Brunauer, Emmebtt y Teller (L:%)
normalizado en el jétodo Estdndar Industrial Alemdn LIH
66132. '

Hay que afiadir que el empleo de un tensioacti-
vo no idnico de hidrocarburo fluorado en la deposicion, a
partir de un bailo de recubrimiento electrolitico, de un re-
cubrimiento de metal que contiene particulas de resina de
poli(hidrocarburo fluorado), es conocido en si mizmo por la
lemoria deseriptiva de la Patente de los Lstados Unidos n&

3 787 294, Sin embargo, en esta Memoria descriptiva se in-
uica que, en las condiciones de la electrolisis, el com-
puesto no idnico de hidrocarburo fluorado muestra propieda~-
des catidnicas. No se hace mencidn alguna de las posibles
ventajas de la combinacién de un compuesto tensioactivo ca~
tidnico y un compuesto tensioactivo no idnico. Ademds, las
proporciones de agente humectante usado por gramo de poli-
mero en los ejemplos son absolutamente insuficientes para
obtener una dispersidn razonablemente estable.

Es evidente que uma dispersion estable es un
requisibto previo en la deposicién electrolitica de un re-
cubrimiento metalico que contiene particulas resinosas [i-
namente divididas. '

También en la Memoria de la Paterte ue los iis-

tados Unidos nt¢ 3 677 907 se da una enumeracidn de un :ran
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nimero de tensoactivos de hidrocarburo fluorado de un com-
puesto del tipo no idnico. Pero los agentes humectantes
usados en los ejemplos son todos de tipo anionico. Para
el empleo de una mezcla de tensiocactivos de hidrocarburos
fluorados, tanto del tipo catidnico como ne idnico, no se
hace sugerencia alguna, y menos aun de las proporciones
propuestas en ia.pré;ente solicitud.

En la Memoria descfiptiva de patente citada
si se dice que pﬁeden obtenerse resultados favorables por
uso paralelo de diversos tipos de compuestos tensioactivos.
Perc después sdlo se cita el uso de un compuesto tensicac-
tivo de<hidrocarburo fluorado en combinacién'con un com-
puesto tensioactivo del tipo de hidrocarburo usual.

El objeto del empleo del compuesto citado en
iltimo lugar es que se extraen del bafio impurezas organi-
cas tales como polvo, trazas de material de recubrimiento,
etc., .en micelas, que de'este modo Se enmascaran. También
se emplea esta combinacidn en la Memoria descriptiva de la
Patente Holandesa n& 7203 718, citada en uno de los prime~
ros pdrrafos de la presente solicitud.

Aunque las dispersiones segin la invenciodn
tienen propiedades inesperadamente buenas, se-hé.encontraa
do sin embargo que, en algunos casos, la estabilidad de las
dispersiones no es completamente satisfactoria.

' Por esta razén, la invencidn proporciona una
dispersidn en la que la proporcidn total de tensioactivos
de hidrocarburo flucrado estd en el intervalo de desde
6.10'3 a 12.107 mmoles por m? de drea superficial de las
particulas. Como este Ultimo intervalo hace posible que

la estabilidad de las dispersiones sea excepcionalmente ald
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ta, es particularmente ventajosa para aplicaciones indus-
triales.

E1 uso de mds de 12,10 mmoles de comnie sbos
tensiocactivos de hidrocarburo fluorade por m2 de particu-
las resinosas de poli(hidrocarburo fluorado) no conduce en
general a ninguna ventaja adicional. Adeusds, habria que
tener entonces en cuehta el factor coste: porque el pre-
cio de los tensiocactivos de hidrocarburo fluorado por uni-
dad de peso es miltiplo del de las particulas resinosas de
poli(hidrocarburo fluorado) a incluir.

La proporcidn de tensioactivos no idnicos ha
ue estar estrictamente entre los limites indicados. i
los tensioactivos catidnicos y no idnico estdnen una jpro-
porcidn molar superior a 25:1, la calidad de la dispersidn
uisminuye rdpidamente al nivel en que tiene lugar la aglo-
meracidn. También tiene lugar la aglomeracidén a una propor-
cidn molar menor de 1:3,5, como resultado de lo cual, y por
la'menor cargs sobre las particulas, sc reduce muchisimo
el grado en que estdn incluidas.

Hay que afiadir que dicha proporcién se apli-
ca exclusivamente a compuestos tensioactivos de hidrocarbu-
ro fluorado. En algunos casos puede ser ventajoso aiiauir
también a la dispersidn un compuesto tensioactivo no idnico
gque no contiene flior, para que las impurczas orpinicas nuo
no contienen flior, o raramente lo contienen, puedan reu-
nirse en micelas vy de este modo enmascararse.

Con este fin pueden usarse productos de con-
aensacidén de octilfenol y oxido de etileno (comercialisauos
nor lohm & Haas con la marca de fabrica de "Iriton X-100¢),

de noniltenol y déxido de etileno (conociuos con las marcas
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de tabrica de NOP 9 y Kyolox NO 90 y comercializados por
Servo and Akzo Chemie, respectivamente) y de alcohol lauri
lico y éxido de etileno. Las cantidades a usar de los mis-
mos dependen muchisimo de las impurezas organicas conte-
nidas en la dispersidn. Para un experto en la técnica no
serd dificil elegir, para cada caso particular, la propor-
cidn mas favorable, gue generalmente estd en el intervalo
de desde 0,005 a 1 por ciento del peso de la dispersidn.

En aigunos casos puede ser deseable que, ade-
mas de las particulas resinosas de poli(hidrocarburo fluo-
rado), se incorboren en la dispersién segin la invencidn
partfculas de otros polimeros de materiales iﬁdrgénicos
tales como diamante, carborundum, Alp0s3, §i0,, pigmentos,
etc. £n estos casos puede ser ventajosa la posterior adi-
cidén de un compuesto ténsioactivo catidnico que no contie-
ne fldor, en combinacidon o no con un compuesto no idnico
ael mismo tipo. En cuanto arlas cantidades a usar de los
mismos, pueden emplearse los mismos criterios empleados an-
teriormente para los compuestos de hidrocarburo fluorado.
8in embargo, la proporcidn molar de no idnico a catidnico
es mucho menos critica en este caso. Lo mismo puede decir-
se en cuanto g las cantidades totales a emplear.

Se ha encontrado que siempre se obtienen muy
buenos resultados 8i la cantiidad molar de compuestos ten-
sicactivos de hidrocarburo fluorado no idnicos es de alre-
deuor de 17 a 36 por ciento de la cantidad molar total de
compuestos tensioactivos de hidrocarburo fluorado usados
para la dispersién de las particulas. Generalmente se ob~-
tienen resultados 6ptimos si la cantidad molar de cowmpues-

tos no idnicos de hidrocarburoc fluorado es de alrededor de
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26 por ciento de la cantidad molar total de compuesto teri-
sicactivo de hidrocarburo flucrado usada para la dispersidn
de las particulas. Por compuéstos tensioactivos catidnicos
de hidrocarburo fluorado ha de entenderse aqui cualquier
compuesto tensioactivo simple o compuesto gue tiene enla-
ces flior-carbono (enlaces C-I') y que es capaz de dar una
carga positiva a las"particulas de resina de hidrocarburo
tluorado en la dispersidn.

Se ﬁ}efiere usar compuestos perfluorados que
tengan un grupo de amonio cuaternario. Son compuestos ten-
siovactivos catidnicos adecuados del tipo simple los uescri-
tos en la Memoria de la Patente Britanica n¢ i.hzh.bl7.

Los compuestos tensioactivos compuestos del tipo de hiurc-
carburo fluorado se preparan preferiblemente in situ ver-
tiendo una dispersion cargada negativamente de particulas
de resina de hidrocarburo fluorado, humectadas con un com-
puesto tensloactive de hidrocarburc fluorado anidnica, en
una disolucidn acuosa, agitada suavemente, de un compuesto
tensioactivo catidnico. Este compuesto no necesita ser acl
tipo de hidroecarburc fluorado. Ha de estar presente en

un exceso molar con relacidn al compueste anidnico usawo
para la dispersidn de las rarticulas de hidrocarbure fluoriy
do.

Se prefiere usar una proporcidn molar superior
a 3. Se describen ejemplos de dispersiones catidnicas ue
particulas de resina de hidrocarbure fluorado, en, por ejeil
plo, la Memoria descriptiva de la Patente Britdnica n
1 388 479. Algunos ejemplos de compuestos tensicactivos

catidnicos de hidrocarburo fluorado adecuauos, del tipo

simple, son:
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1) G~ e ‘
c-c=¢c=-o0-L :
CF—F " FTf Y, o
2°5 -cp. Cp, CF HO Cliy S04
3 3 3 7
¢, '
v g

que esta comercializado por ICI con la marca de fdbrica de

-

KMonflor 71,

S Vaus
2) C4F17 SO, - O =~
) Cq 2 ¢ o
N (CHg) 4
. : 8 .
3) CgyF,yq SO, —!N = CH,CHy = N (§H3)3 8
- CH,
o ¥H3 @
- CH

3

v ee e e eemem e s —— .

0 : CH a
B g : | 3 . o
5) C7F15 - C - N..(CH2)3 - N == (c32CH20H{2 ®

@

comercializado por Hoechst con la marca de fabrica de

Hoechst S 1872.

6) 08F17802¥ - (CHZ)B N (CH3)3 I s comercializado P

H
Minnesota Mining & Manufacturing Company con la marca de I'a
brica de FC 13h.
In cuanto al anidn, generalmente se prefiere
usar, en lugar del idn I-, aniones conocidos como mas iner-
tes quimicamente. Como ejemplos de tales aniones pueden ci-

tarse el Cl , sohz' é cn3soh" .
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Bl compuesto de 4) es de hecho antotero, pexo
tiene propiedades caticnicas en condiciones adecuacas, ta-
les como un bajo pH (por ej. &4). De los compuestos antes
citados se ha encontrado que dan resultados mas satisfac-
torios los agentes humectantes que tienen una cadena ue
hidrocarburo fluorado recta.

Los cémpuestos tensioactivos no idnicos ue
hiarocarburo fluorado usados en las dispersiones segun la
invencidn son, pér regla general, compuestos perfluoracdos
de polioxietileno.

ICI comercializa, con la marca de fabrica
de Monflor 52, un compuesto tensiocactivo adecuado de hi-
drocarburo flucrado, disponible en el comerclo, con pro-
piedades no idnicas.

Este compuesto se caracteriza por tener la

férmula estructural sigulente:

02F5 CF3 CF3

R

OFy = G—— C ==m== G ——(CH,CHp0)y CHj

02F5

Una desventaja de este compuesto es la ca-
dena de hidrocarburo fluorado no lineal, que es causa de qup
se una menos ficilmente a las particulas de resina ue po-
1i(hiarocarburo fluorado).

Para eliminar este inconveniente, la in-
vencidén proporciona un procedimiento en el que, como apen-

te humectante no idnico que contiene hiarocarburo fluorudo,

se usa un compuesto que tiene la fdérmula estructural si-

guiente:
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Q

2t
- H
11-14

C8F17802 N (CH20H20)

donde CgFy, representa una cadena recta. Este ultimo agen

te. humectante citado es comercializado por Minnesota HMining

& Manufacturing Company con la marca de fdbrica de FC 170.
Otro; ejemplos de compuestos tensioactivos

no idnicos de hidrocarburo fluorado que pueden usarse en

la dispersion segun la invencidn son:

CHj 0

o

C8F17302 ) N

(OCHaCHp }yy»— 0 = CpHg

donde n = 3 a 20, y en promedio alrededor de 6} y

£

CgHy7S0pN (CHz) G e (OGH,CHp)y) ——(OCH = CHy)yy, — 0CH,
CH,

El nimero de grupos de ¢xido de etileno de
los compuestos tensiocactivos no idnicos de hidrocarburo
fluorado que pueden usarse ventajosamente segun la inven-
cidn es de al menos 2, vy en general es no superior a 18. |

Naturalmente, las propiedades hidrdfilas del
compuesto tensioactivo no idnico de hidrocarburo fluorado
pueden obtenerse también usando grupos distintos de los de-
rivados de dxido de etileno. Como ejemplos de estos grupos
pucden citarse el poli(dxido de propileno), la pentaeritri
ta v la poliglicerina.

Como ejemplos de resinas de poll (hidrocarburos fluop

0s) que pueden usarse ventajosamente en la dispersidn semin

a
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la invencidn pueden citarse el politetrafluoroetileno,
polihexafluoropropileno, policlorotrifluoroetileno, poli(fiuo
ruro de vinilideno), copolimero de tetrafluoroetileno-hexa
fluoropropileno, elastomeros de fluorosilicio, polifluoro
anilina, copolimero de teﬁrafluoroetileno-trifluoronitrosg
metanoy y fluorurc de grafito.

En todos estos compuestos, las propiedades
pueden variarse incorporando sustancias tales como pipmen-
tos, colorantes,'compuestos quimicos solubles, compucstos
con grupos terminales reactivos rematados o no, inhivido-
res y agentes dispersantes.

La presente invencién proporciona también
un procedimiento para preparar una dispersidn estable de
part{culas de resina de poli(hidrocarburo fluorado) carga-
das positivamente, y, si ;; desea, de partfculas de un ma-

terial diferente, particulas de resina que tienen un tama-

fio medio de menos de aproximadamente 10 micras, incorporan]
do en ellas un tensioactive catidnico de hidrocarburo fluo
rado ¥ un tensioactivo no idnico, caracterizado porque:
a) como compuesto tensiocactivo no idnico sce
usa un compuesto de hidrocarburo fluoradp,
b) la proporcidn molar entre el compuesto
tensioactivo catidnico vy el compuesto
tensiocactivo no idnico de hidrocarburo
fluorado se elige entre 25:1 vy 1:3,5,
¢) la cantidad total de compuestos tensiong

tivos de hidrocarburo fluorado es al ne=

nos de 3 x 10-3 mmoles por m* de droa
superficial de las particulas de poli(hi

drocarburo fluorado).
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.Las dispersiones de mrticulas de resina de
poli(hidrocarburo fluorade) segin la invencion se caracte-
rizan esencialmente por sus cargas positivas y su alita es-
tabilidad. Su estabilidad es al menos tan alta como la de
las dispersiones con particulas cargadas negativamente es-
tabilizadas con un tensioactivo no idnico del tipo de hi
drocarburo. No son %ropensas a la coagulacion causada,
por ejemplo, por agitacidn o vibraciones, y son estables
a temperatura ambiente, durante varios afics. No necesi-
tan agitarse periddicamente para evitar una sedimentacidn
aemasiado elevada. Un'precipitado,'si es que se forma, pug
de redispersarse facilmente por simple agitacidn. Incluso
la adicidn de electrolitos no hace que coagulen. lista Gl-

tima caracteristica, combinada con su carga positiva, las

hace extraordinariamente adecuadas para uso en procedimient

tos de recubrimiento electrolitico tal como el descrito en
la Memoria de la Patente Britanica n¢ 1.424k.617.

También pueden usarse en formulaciones de r
cubrimiento tales como las descritas en la lMemoria de Pa-
tente de los Ef.UU. n2 3.692.727.

Otros usos industriales de las dispersioncs
segin la presente invencidn son la fabricacidn de aislado=
res eléctricos y correas transportadoras. Otra aplicacidn
interesante es la impregnacidn, con las dispersiones de la
presente invencidn, de capas de recubrimiento porosas.

in la preparacidn de las dispersiones segin
la presente invencion pueden emplearse métodos conocidos
en las técnicas de preparacidn de pinturas y pigmentos.
Tal preparacién se efectua preferiblemente de modo gque una

parte ce un compuesto de poli(hidrocarburo fluorauoc) en
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polvo se mezcla con 1 6 mds partes de agua, seguido ue la
inclusidn en ella de sucesivamente los compuestos Lensio-
activos, y mezclado vigoroso. Las suspensioncs pueden ui-
luirse hasta la concentracidn deéeada usando agua o una di-
solucidén de un electrolito.

La invencidn se describe ahora en los o jem-
plos que siguen, quehson realizaciones de la invenciédn,
con fines ilustrativos y no limitativos.

lbn los ejemplos se emplean dos tipos ue pol-
vos ae politetrafluorcetileno, comercializados por IUL con

las marcas de fdbrica de FLUCN L 169 y FLUON L 170. Adeinds

-

se usa una dispersidn de copolimero de tetrafiuoroetileno»
-hexafluoropropilenc en agua, comercializada por usulPont co
la marca de fdbrica de FEP 120. EL Fluon L 170 es trdgil
v estd presente principalmente en forma de aglomerados. La
distribucién del tamafio de particulas depemde del método
de dispersion usado.
' Ympleando, por ejemplo, una técnica de and-
lisis por sedimentacion descrita por H. E. lose en "la
medida del tamafio de particula en polvos muy finos", Lon-
dres (1953), puede determinarse qué tanto por ciento de
particulas hay ain presente en forma de aglomerados. Hay
que advertir que la distribucidén del tamafio de particulas
depende también de la cantidad de electrolito conteniua
en el liquido del baiic,

Todas las medidas se realizaron en disolu-
ciones que contenian 2% en peso de particulas.

En la preparacién.de la dispersidn de
PItd, 1 parte en volumen de PIFE en dos partes de aggua se

agitaron durante 20 minutos con un agitador “urrax' de




10

15

20

25

30

Hoja nGm. lll' 15106 -

alta velocidad. Ia velocidad del agitador “turrax' era
de 10.000 revoluciones por minuto. En la preparacion de
proporciones mayores de dispersién de PTFE (unos kilogra-
mos de PIFE) se usd un agitador Silverson del tipo TEFG
(1,0 CV) que tenia una velocidad de 3.000 r.p.m.

Para las suspensiones preparadas en estas

-

condiciones, se encontré que el area superficial especi-

fica, determinada por el método de adsorcidén de nitrdgeno
segin la norma DIN 66132, concordaba bien con el drea su-
perficial especifica calculada a partir del tamafio de par-
t{cula medido con un andlisis por sedimentacion.

A un didmetro medio medido de alrededor de
0,3 micras,; se encontrd que el drea superficial especifis
ca era de 9 m2/g (Fluon L 170}, mientras que .2 un didme-
tro medio medido de 55 micras {Fluon L 169), se encontrd
que el drea superficial especifica era de menos de 0,5
me/g.

In la tabla siguiente se muestra que estos
valores concuerdan bien con los calculados, suponiendo que

el PTFE consta de esferas no porosas.

didmetro de particula, en drea superficial calculada
micras en mggg.
0,1 28,6
0,2 14,3
0,3 N5
0,5 5,3
1,0 2,9
2,0 1,4
3,0 1,0

2,0 0,5
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(cont.)
tidmetro de particula, en area superficial caleulaua
10,0 0,3

En los ejemplos se emplean principalmente
los tensioactivos de hidrocarburo fluorado éntedichos,
6 134 y ¥C 170, comercializados por M., k.

¥n la conversidn de las cantidades en peso
usadas a las cantiﬁades en moles se supuso que el grauo de
pureza de los tensioactivos anteriores era de alrededor

de 85 por ciento y 70 por ciento en pesoy respectlvamente.
siemplo I (comparacidn)

Con un agitador "turrax" de alta velocidauy,
100 i de PIFE {Fluon L 170) se agitaron duramte 20 minutos
en 100 ml de agua a la gue se hablan aflauido & g (6,5 mmo-
les) de un agente humectante catidnico (¥C 134), 1 conbe-
nido se llevd después a un bafio de niquel de Watt de 5 L1 da

la composicidn siguiente:

sustancia A
Ni 80j. 6 ;0 190
i Cly. 6 1150 90
H3 B 03 30
Durante la electrolisis (alrededor de 1 Lora

a 40«0 v una densidad de corriente de 2 A/dmz), el vauo Ltuve

que agitarse continuamente para impedir que depositase ©l

PLT L

Ijemplo IT

Se repitid el experimento del #juwplo 1, v
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modo que en la preparacién de la suspension de PTFE también
se usé 1 g (1,35 mmoles) de un compuesto tensioactivo no
idnico de hidrocarburo fluorado (FC 170). ¥n este caso, cl
tanto por ciento de no idnico era de alrededor de 17 wmoles
por clento, y en conjunto habia presenmtes 5,5 mg/mz, o
bien 8,7 x 1073 mmoles/m?, de compuedto tensiocactivo.

Se observd que era completamernte innecesaria la

agitacidn del baflo para impedir que depositara la susnen-

Se repitid el experimento del Lijemplo LI, ue wo-
do que para la preparacién de la suspensidn de PIVE sélo
se emplearon 250 mg (0,34 moles) de ¥C 170 y 4750 mg (7,7
moles) de FC 134k (proporeidén molar de agente humeetantc ca-
tidnico a agente humectante no idnico, 23:1).

En conjunto habia presentes 5,5 mg/m2 de compue s
to tensicactivo. la estabilidéd de la suspensidn era con-
siderablemente menor que la de la suspensidn preparada en cl
kjemplo II.

Ljemplo TV

Se repitidé el experimento del Ljemplo IX, de mod(
quey para la preparacién de la suspensidn, se usaron & g
(5,4 mmoles) de FC 170 v 1 g (1,6 mmoles) de ¥C 134 (vro-
porcidn molar agente humectante catidnico a no idnico,
1:3,4).

La suspensidn resultante era estable, pero tenia
cierta tendencia a aglomerarse después de reposar durante
una noche,

Ejemglo \

Se repitid el experimento del Ljemplo I, de¢ modo

1
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que se usé el r'luon L 169 B, mds grueso. Lste se hmmnctd
con 450 mg de FC 134 y 150 mg de K¢ 170 (alrecucdor de v

moles por ciento de no iénico). La dispersidn resultante
no mostro tendencia alguna a aglomerar, pero las partica-

las relativamente gruesas precipitaron lentament c.

Ejemplo VI

Con un agitador "turrax" de alta velocidad, 10t
g de PIME (Fluoh L 170) se agitaron dwrante 20 minutos cn
100 ml de agua, a la que se habian atiadido 4,2 g (6,5 wio~
les) de un agente humectante catidnico de la sipuiente {ord

mula estructural

Cglyy = © WN y CH,50,0
| 9 |

CH 3

Uomo agente tensiocactivo no idnico se usé 1 g de FC 170
(1,35 mmoles).
Bl contenido se llevd después a un baiio de

niquel de Watt de la composicidn siguiente:

g/l
N150,,. 6nzo 215
NiCly. 6H,0 70
Hij 30
PIFE (Fluon L 170) Lo

Tensioactivo catidnico
de hidrocarburo fluo-

rado 1,7 (2,6 mmoles)
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(cont.)
&L
¥C 170 0,4 (0,54 mmoles)
El pH de la disolucién de electrolito fuerte
asi preparada era de k&,5.
Se observé que era completamente inmecesaria

la agitacion del bafio para evitar la precipitacidn.

kjemplo VII

kn este ejemplo se muestra que, en lugar de
los compuestos tensioactivos catidnicos simples del tipo
de hidrocarburo fluorado empleados en los ejémplos ante-
riores, pueden usarse, segin la invencidn, tensioactivos
del tipo de hidrocarburo fluorado obtenidos invirtiendo
la polaridad de un tensiocactivo anidnico de hidrocarburo
fluorado.

Se prepararon dos bafios de niquel de Watt

que tenian la composicidn sigulente!:

Bl
Ni S0,. 6H20 240
Ni Cly. 6 1120 60
H3B03 30
PH by7
temperatura LoeC

En ambos bafios el dnodo era un electrcdo de
niguel de forma de placa, y el cdtodo estaba formado por
un tubo de acero inoxidable.

Ambos bafios contenian una dispersidn de PIFM
cargado positivamente (alrededor de 50 g/1) (¥luon L 170}.

En ambos casos la dispersidén cargada positivamerte se ob-
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tuvo invirtiendo la polaridad de uma dispersion que c¢onte-
nia 50 g por litro de PIFE, humectada con un tensioactivo
anidénico de hidrocarburo fluorado (6 g de una disolucidn
al 30%), comercializado por ICI con la marca de fabrica
de Monflor 31.

La estructura del Monflor 31 corresponue a la

v

formula estructural siguiente:

C.F. . . - .
2Fs R y
\'\- w6 e \ . o . 4}
('F3 CF3 CFB

Para invertir la polaridad se usd wna uwiso-
lucion acuosa que contenia 6 g/1 de un tensioactivo catid-

nico de la férmula siguiente:

€, H 25-@‘30 ~N—{cH )—«-«‘chu? / > c18

La proporcion molar del tensioactivo cationico al tensiocag
tivo anidnico era de alrededor de k.

Una vez llevada la dispersidn asi preparada
a un vaflo de niquelado de Watt de la composicidn anteuicha,
el bafio tuvo que agitarse continuamente para dupedir yue
sedimentase el PTFL.

Como el drea superficial especificada antes
del i'luon L 170 era de 9 mz/g, ei tensioactivo anidnico
ae hidrocarburo fluorado estaba presente en una cantiuvad

-3

de 5,9 x 10 mmoles/mz.
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Teniendo en cuenta la anterior definicidn de
tensiocactivos cationicos de hidrocarburo fluorauo, pueue
decirse que, después de invertir su polaridad, estaban pre-
sentes también en una cantidad de 5,9 x 10-3 mmoles/mz.

Bl experimento se repitid usando una segunda
dispersion de PTFE (Fluon L 170) cuya polaridad se invirtid
del mismo modo. Sin émbargo, a esta dispersidn se le ha-
bian afiadido 750 mg del tensioactivo no idnico de hidrocar-
buro fluorado antés citado, FC 170, por 50 g de PITS. Bsto
corresponde & una cantidad de alrededor de 2,2 mmoles/mg.
De modo que el tanto por ciento molar del tensicactivo no
idnico de hidrocarburo fluorado era de alrededbr de 27 por
ciento de la cantidad molar total de tensiocactivos de hidrod
carburo fluorado presentes.

Se encontrd completamente innecesario el agi-

tar el bafio para evitar la precipitacion.

Eiemplo VILI

100 ml de dispersidn acuosa de copolimero de
tetrafluoroetileno=-hexafluoro~propilenc, comercializada
por Uu Pont con la marca de fabrica de FEP 120, se centri-
fugaron a 6000 r.p.m. durante 30 minutos.

Se decanté la capa de liquido transparente
que sobrenadaba. In una bandeja de porcelana, el FLP se
extrajo con 200 ml de metanol hirviendo durarte aproximi-
douent e media hora. Una vez decantado el metanol, el pol-
vo obtenido se secd durante la noche a 404C, Con ayuda de
un ultra agitador "turrax", 42 g de I'P en polvo se disper-
saron en agua con 35 mg de ¥C 134 y 15 mg ae KC 170 por

gramo de FEP. El drea superficial especifica del ¥iP era
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de 9 mz/g.
Al mezclarla con 2 1 de baio de niquelauo

de vatt, la dispersidn permanecia estable, incluso despucs

de evaporado el baiio a su concentracion original.

- RBIVINDICACIONES -

Los puntos de invencion propia y nucva,
gue se presentan para que sean objeto de csta solicituu de
Patente de Invencidn, en Lspafia, pof VEIRTE ailos, son los
que ge recogen en las relvindicaciones sijuientes:

l¢,~ Un procedimiento npara preparar
una dispersién estable de particulas de resina de poli-
hidrocarburo fluorade cargadas positivamente, y, 5i sc
desea, particulas de un material diferente, particulas de
resina que tienen un tamafio medio de menos de aproximada-
mente 10 micras, incorporando en ella un tensioactivo
de hidrocarburo fluorado catidnico y un tensioactive no
idnico, caracterizado porque &) se usa, como compucsto Loy
sioactivo no idnico, un compuesto de hidrocarburo Iluo-
rado, b) se elige la proporcidn molar entre el comuueoto
tensiocactivo catidnico y el compuesto de hidrocarbure Ihug

rado tensioactivo no ionico entre 25:1 y 1:3,5, c¢) la cay
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tidad total de compuesto de hidrocarburo fluorado tensio-
activo es de al menos 3 x 10“3 mmoles por m2 de drea su-
perficial de las particulas de poli(hidrocarburo fluorado).
2:,- Un procedimiento segin la reivindicacidn
1%, caracterizado porque la cantidad molar total de los
compuestos de hidrocarburo fluorado tensioactivos estd en-
3 2 del drea superfivial

tre 6.1077 vy 12.1072 " mmoles por m

de las particulas de resina.

32,. Un procedimiento segin las reivindica-
ciones 12 § 22, caracterizado porque la cantidad molar ue
compuesto de hidrocarburo fluorado tensiocactivo no idnico
es de alrededor del 17 al 36% de la cantidad molar total
de compuestos de hidrocarburo fluorado tensioactivos usa-
dos para la dispersidn de las particulas de resina.

La,~. Un procedimiento segin las reivindica-
ciones 1& & 2%, caracterizado porque la cantidad molar de
compuestos de hidrocarburo fluorado no ionicos es de alre-
dedor del 26 por ciento de la cantidad molar total de
compuestos de hidrocérburo fluorado tensicactivos usados
para la dispersidén de las particulas de resina.

58,- Un procedimiento segin una o mas de
las reivindicaciones 1% a L& anteriores, caracterizado
porgue, como agente humectante que contiene compucsto de
hidrocarburo fluorado no idnico, se usa un agente que sa-

tisface la fdérmula estructural siguiente:
Colly

SR - H - v 1 w]] . : .
representa un hidrocarburo fluorado de cadena recta.

4,~ UN PROCEDIMIENTO PALA PR#PARAR ULA




10

15

20

25

Hoja nam, 23 l 5.]()()

vISPOSICION ESTABLE DE PALIICUIAS DE RESINA LE POLI-ilukU-
CARBURO FLUORADO CARGADAS POSITIVAMENTE.

Tal y como se ha descrito en la Memoria gue
antecede y con los fines que se han especilicado,

Ksta Memoria consta de veintitrés hojas cucri-
tas a mdquina por una sola cara.

’ Hadrid, 20 0571976
P.A.

Alberto de Elzabur

Por Puder,




	Bibliographic data
	Description
	Claims



