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Fremgangsmate for polymerisering av tetraflucretylen.

Foreliggende oppfinnelse vedrgrer en frem-
gangsmate for polymerisering av tetrafluorety-
len.

Det er kjent forskjellige fremgangsmater for
polymerisering av tetrafluoretylen.

Det katalytiske system, som hittil har veert
anvendt for polymerisering av tetrafluoretylen,
er enten basert pa peroksyder eller Redox-syste-
mer, eller Redox-systemer i neerveer av elektron-
overfgringsmidler som aktivator. Forsavidt an-
gdr peroksyder kan det anvendes opplgselige
peroksyder. Med vannopplgselige peroksyder kan
polymeriseringen bare forigpe med riktig god
hastighet, nar temperaturen er over 50° C, hvor-
ved fas polymerisater som ikke oppviser tilfreds-
stillende mekaniske egenskaper pd grunn av
kjedeoverfgringsreaksjoner, som som Kkjent er
fremherskende ved radikal polymerisering ved
forhgyede temperaturer.

Ved anvendelse av i vann uopplgselige per-

oksyder oppviser de dannede polymerisater lav
molekylvekt og fis med meget lave utbytter,
slik at den angitte metode er uegnet. Med de
seerlig anvendte Redox-systemer vil temperatur-
omradet, i hvilket polymeriseringen kan ut-
fgres, reduseres til romtemperatur. P4 denne
mite kan oppnas polymerisater med gode egen-
skaper, forutsatt at det anvendes tilstrekkelig
omhu med dosering og.blanding av katalysato-
ren. Polymerisatet blir dog vanligvis forurenset
i naerveer av saerlige reduksjonsmidler, slik som
hydrogensulfiter, oksalater og sitrater, som an-
vendes i Redox-systemet. Prosessen blir ytter-
ligere komplisert nar det anvendes et tredje
stoff, f. eks. et elektronoverfgringsmiddel.
Foreliggende oppfinnelse har til formal &
tilveiebringe en fremgangsmate for polymerise-
ring av tetrafluoretylen, hvorved polymeriserin-
gen kan utfgres i et stort temperaturomrade, og
som fgrer til dannelse av hgymolekyleere poly-
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merisater med seerlig stor renhet og utmerket
mekaniske egenskaper samt til godt utbytte.

Fremgangsméaten ifglge oppfinnelsen er s&r-
egen ved at polymeriseringen utfgres ved den i
krav 1 angitte fremgangsmate.

Ved fremgangsmaten ifglge oppfinnelsen ut-
fgres polymeriseringen i et vandig medium som
inneholder en puffer, slik som boraks eller pyro-
fosfat opplgst i en slik konsentrasjon hvor opp-
lgsningens pH-verdi ligger mellom 7 og 11, idet
flytende eller gassformet monomerforbindelse
tilsettes i et forhold mellom vann og monomer
pa mellom 0,5 : 1 og 20 :

De foretrukne peroksyder som anvendes ved
fremgangsméaten ifglge oppfinnelsen er ammo-
niumpersulfat og persulfater av alkalimetaller.
De anvendes i mengder mellom 0,5 og 0,05 g pr.
liter vann.

De ved polymeriseringen anvendte tempera-
turer og trykk avhenger av de gnskede egen-
skaper for polymerisatet. Temperaturen kan ligge
over eller under den kritiske temperatur for te-
trafluoretylen. Det anvendes en temperatur mel-
lom 0° C og 50° C. Nar polymeriseringen utfgres
ved lavere temperatur enn den kritiske for te-
trafluoretylen og ved et trykk hvor tetrafluor-
etylen er i flytende tilstand, fas et hgymoleky-
leert polymerisat, som har gode mekaniske egen-
skaper.

Polymeriseringen av tetrafluoretylen i flyt-
ende tilstand utfgres under et trykk pi mellom
18 og 300 atm., eventuelt under en atmosfaere av
en inert gass.

Polymeriseringen utfgres imidlertid for-
trinnsvis ved temperaturer og trykk, hvor den
monomere forbindelse er gassformet. P4 denne
mate er det mulig a4 arbeide ved meget lavt
trykk, hvorved det er mulig 4 oppné en lett re-
gulering av reaksjonen og 4 anvende et enkelt
apparatur, slik at reaksjonen kan forlgpe sik-
kert, likesom det er mulig 8 arbeide med stort
overskudd av vann, som virker som termisk sta-
bilisator. Det er likeledes mulig & regulere til-
fgrselsmengden av monomerforbindelse meget
ngyaktig. P4 denne mate fas et polymerisat med
gode fysiske, kjemiske og mekaniske egenskaper,
og som opptrer i fint dispergert form med ens-
artet partikkelstgrrelse uten innhold av agglo-
merater.

Den foretrukne temperatur ligger mellom
romtemperatur og 50° C, mens det foretrukne
trykk avhenger av temperaturen. Ved tempera-
turer over tetrafluoretylenets kritiske (33,3° C)
kan der anvendes et vilkarlig trykk, da tetra-
fluoretylenet ved slike temperaturer alltid er i
gassformet tilstand. Det foretrekkes imidlertid &
arbeide ved trykk mellom 4 og 40 atm.

Ved temperaturer under tetrafluoretylenets
kritiske kan anvendes et vilkarlig trykk under
det kritiske damptrykk, men det foretrekkes &
arbeide under trykk mellom 4 og 20 atm. For i
redusere induksjonsperioden og oppné en hurtig
aktivering av katalysatoren, startes reaksjonen
hensiktsmessig under et trykk litt over det for
polymeriseringen foreskrevne trykk.

Nar man arbeider ved 20° C under et tetra-
fluoretylentrykk pa 10 atm. og med et forhold
mellom vann og tetrafluoretylen pa 5, fis poly-

mere partikler, som har en finhet svarende til
18 mesh (ASTM).

Tilstedeveerelse i det vandige medium av en
puffer, som opprettholder pH-verdien mellom 7
og 11, tillater anvendelsen av standardautokla-
ver (rustfritt stal, emaljert eller glassovertruk-
ket stél), seerlig da eventuelle syrer, som kKan
dannes under polymeriseringen av tetrafluorety-
len, ngytraliseres. Ytterligere forhindres det dan-
nede polymerisat i &4 reagere kraftig surt eller &
bli forurenset av metallsalter, som kKunne oppsta
ved reaksjon med autoklaven, hvilket ville med-
fgre besvzerlige rensningsoperasjoner. Alle kjede-
overfgringsreaksjoner som skyldes tilstedeveerel-
sen av syre (HF) eller fluorholdige organiske
syrer, unngas, og dessuten oppnas en bedre kon-
troll med polymeriseringshastigheten, da det
ikke er noen forandring av pH-verdien under
reaksjonen. Som puffermidler i fremgangsmaten
ifglge oppfinnelsen anvendes slike alkalimetall-
salter av svake ucrganiske syrer, seerlig tetrabor-
ater og pyrofosfater, som tillater en bedre kon-
troll med reaksjonen, mens det oppnés et seerlig
rent polymerisat med en hgy grad hvithet og
praktisk talt intet askeinnhold.

Omhandlede fremgangsméate kan utfgres
enten porsjonsvis eller kontinuerlig. Innfgringen
av katalysatoren i reaksjonsbeholderen kan ut-
fgres enten kontinuerlig eller porsjonsvis til opp-
néelse av delvis kontroll med polymeriserings-
temperaturen under dannelse av den monomere
forbindelse. Innfgringen utfgres vanligvis ved
hjelp av to malepumper. Den ene for peroxyder
og den annen for sglvsaltet, idet dannelsen av
det katalytiske system foregir i reaksjonsbehol-
deren.

Innfgringen av de to komponenter av kata-
lysatoren kan imidlertid utfgres i vilkarlig rek-
kefglge, uten at det gir ut over polymerisatets
egenskaper eller utbyttet. Omdannelsen av den
monomere forbindelse kan veere fullstendig eller
partiell, idet omdannelsesgraden avhenger av
autoklavtypen, omrgringsméten og stgrrelsen av
de dannede aggregater av polymer. Innfgringen
av monomerforbindelse kan enten skje pa én
gang eller litt etter litt under reaksjonen av-
hengig av det anvendte omrgringssystem.

Mengden av katalysator er meget liten, idet
det oppnas utbytte av polymerisatet pr. g kataly-
sator av en stdrrelsesorden pé 10 kg pr. g kata-
lysator, hvilket resulterer i et meget lite aske-
innhold i polymerisatet.

Sglvsalt anvendes i en s& lav konsentrasjon
(noen f& snes pr. million beregnet i forhold til
det vandige reaksjonsmedium), at det er meget
vanskelig 4 avgjgre om forbindelsen innfgres med
hgy valens, dvs. Ag++, og saledes deltar i Redox-
systemet, eller bare virker som aktivator ved
dekomponeringen av peroksydet til frie radika-
ler.

Ved fremgangsméaten ifglge oppfinnelsen
kan polymeriseringen utfgres i pufret vandig
suspensjon eller i emulsjon i neerveer av emulge-
ringsmidler, som er forenlige med den fluorerte
monomerforbindelse. Slike emulgeringsmidler
innfgres i autoklaven i meget smi mengder, og
det fas polymerer med hgy tilsynelatende vekt-
fylde, selv om der arbeides ved lavt trykk.
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Fremgangsmiten ifglge oppfinnelsen skal i
det fglgende illustreres neermere ved hjelp av
noen utfgrelseseksempler.

Eksempel 1:

I en rustfri stilautoklav pad 5,1, og som er
utstyrt med en propellomrgrer og kjglekappe,
innfgres etter fjernelse av luft ved utsugning og

mol (NH,);S,04

mol Ag NO,

g C.F,

P4 denne méite dannes katalysatoren i neer-
veer av den monomere forbindelse som skal poly-
meriseres. Omrgringen av autoklaven settes i
gang, temperaturen holdes ved 5° C, idet der
sirkuleres koldt vann i kappen. Etter 6 timer tas
ut 1400 g hvitt polymerisat, som etter vask og
tgrring oppviser en tilsynelatende vektfylde pa
ca. 0,3 g/ml. Ved samme temperatur, men ved &
innfgre tetrafluorethylenet gradvis i et lengre
tidsrom, idet trykket holdes ved ca. 6 atm., hvor-
ved man unngir at den monomere forbindelse
blir flytende, vil polymeriseringen kunne kon-
trolleres lettere, og polymerisatet vil veere til-
strekkelig findelt og lett & ta ut og vaske. Den til-
synelatende vektfylde av polymerisatet blir 0,40
g/ml. Ytterligere vil polymerisatet veere fritt-
strgmmende og vil i motsetning til et polymerisat
dannet ved polymerisering av en vaeske ikke opp-
vise noen tilbgyelighet til sammenklumping.

Etter reaksjonen oppviser disse polymerisa-
ter en trekkstyrke pa 200 kg/cm?, og bruddfor-
lengelsen er 400 9,. Bestemmelsen av disse ver-
dier utfgres ifglge ASTM-standard.

Eksempel 2:

) Fremgangsmaten ifglge eksempel 1 gjentas
med den beskrevne autoklav og med samme
mengder vann, monomer, katalysator og puffer.

Polymeriseringstemperaturen holdes mel-
lom 20° C og 30° C, og etter 2 timer uttas en

mol (NH,),S,04 g (NH,),8,0,

S = 3.10—
mol Ag NO, g C,F,

= 12.4;
Temperaturen holdes ved 5° C. Etter en reak-
sjonstid pa 6 timer tas ut 950 g hvitt polymeri-
sat, som oppviser en tilsynlatende vektfylde pa
ca. 0,3 g/ml.
Hvis tetrafluorethylen innfgres gradvis, slik
at trykket i autoklaven holdes ps ca. 6 atm., vil
polymeriseringen forlgpe med gassformet mono-
merforbindelse, og det uttatte polymerisat fas
som et granulat, som er tilstrekkelig frittstrgm-
mende til at den tilsynelatende vektfylde er ca.
0,5 g/l
: Polymeriseringen kan lettere kontrolleres
enn ved fremgangsmitene ifglge eksempel 1 og
2, og polymeriseringen med gassformet mono-
merforbindelse virker pid grunn av den stgrre
mengde vann som en termisk stabilisator.
Det dannede polymerisat oppviser en trekk-
styrke pa 230 kg/cm? og en bruddforlengelse pa

762 3
skylning med nitrogen 1500 g destillert og utluf-
tet vann, som inneholder 2 g borax og 1500 g
tetrafluorethylen, i den angitte rekkefglige.

Temperaturen holdes ved ca. 5° C, og der-
etter innfgres 250 ml vandig opplgsning inne-
holdende 0,45 g ammoniumpersulfat og 250 ml
vandig opplgsning inneholdende 0,027 g sglv-
nitrat samtidig i autoklaven gjennom to forskjel-
lige ventiler.

Derved oppnéas fglgende innhold:

4. g HZO

= 1.33

2% 4

mengde polymerisat svarende til den i eksempel
1 angitte mengde.

Hvis tetrafluorethylenet ikke innfgres pa én
gang ved reaksjonens begynnelse, men hvis inn-
fgringen strekkes ut over et lengre tidsrom, slik
at drifttrykket opprettholdes konstant pa ca. 10
atm., vil det uttatte polymerisat danne et gra-
nulat med en tilsynelatende vektfylde pa 0,45
g/l og veere frittstrgmmende og lett kunne vas-
kes. ’

De dannede polymerisater oppviser gode
mekaniske egenskaper, som imidlertid er min-
dre enn det ifglge eksempel 1 fremstilte produkt.
Trekkstyrken er nemlig ca. 180 kg/cm?, og brudd-
forlengelsen er 350 9.

Eksempel 3:

I den i eksempel 1 beskrevne autoklav inn-
fores 2400 g destillert og utluftet vann inne-
holdende 3 g natriumpyrofosfat i opplgst tilstand
og 1000 g tetrafluorethylen i den angitte rekke-
falge.

Temperaturen holdes ved ca. 5° C, og ved
hjelp av to malepumper innfgres i autoklaven
scm beskrevet i eksempel 1 300 ml vandig opp-
1gsning inneholdende 0,30 g ammoniumpersulfat
og 300 ml vandig opplgsning inneholdende 0,018
g sglvnitrat.

Derved fas fglgende forhold:

g H,0
g C,F,

4.
s

=3
Eksempel 4:

I en 21 autoklav av tilsvarende type som be-
skrevet i de ovenstiende eksempler innfgres i
den angitte rekkefglge: 900 g destillert og ut-
luftet vann inneholdende 1,2 g opplgst boraks og
300 g tetrafluorethylen.

Autoklaven avkjgles til 10° C, og trykket
innstilles pa 150 atm. ved hjelp av seerlig rent
nitrogen.

Mens temperaturen holdes pé ca. 10° C, inn-
fgres ved hjelp av to méilepumper i autoklaven
pPid den i de ovennevnte eksempler beskrevne
mate: 150 ml vandig opplgsning inneholdende
0,1 g natriumpersulfat og 150 g vandig opplgs-
ning inneholdende 0,006 g sglvnitrat.

Omrgringen av autoklaven pabegynnes.
Temperaturen holdes mellem 10° C og 15° C.

450 9,.

Etter 4 timer tas ut 280 g hvitt polymerisat, som
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etter filtrering og tgrring oppviser en tilsyne-
latende vektfylde pa 0,5—0,6 g/ml.

Polymerisatet oppviser en trekkstyrke pa
250 kg/cm2, og bruddforlengelsen er 450 %.

Eksempel 5.

I en 2 1 autoklav av den i de forannevnte
eksempler beskrevne art innfgres: 900 g destil-
lert og utluftet vann inneholdende 0,1 g oppl@st
boraks og s& meget tetrafluorethylen at trykket
er 6 atm. Temperaturen holdes pa ca. 20° C, og
ved hjelp av malepumper innfgres i autoklaven
50 ml av en opplgsning inneholdende 0,0173 g
natriumperoxyd og 50 ml av en opplgsning inne-
holdende 0,00625 g sglvnitrat.

Omrgringen settes igang, og etter en reak-
sjonstid pa 4 timer, hvorunder trykket opprett-

mol (NH,),S,0,
mol Ag NO,

_ 124, B OISO
g G,F,

Reaksjonstemperaturen holdes ved 10° C og
trykket ved 6 atm. Etter 4 timers lett kontrollert
polymerisering fas 280 g granulert hvitt polyme-
risat, hvis tilsynelatende vektfylde er ca. 0,5 g/
ml. De mekaniske egenskaper er: trekkstyrke
250 kg/cm?, bruddforlengelse 450-—5009,. Nar
det arbeides med samme mengder, men uten
puffer, fremstilles en meget sur reaksjonsmasse,
hvorav det ved vasking og tgrring oppnas 200 g
av et grilig polymerisat, som er meget surt og
darlig vaskbart.

mol (NH)),S,0,
mol Ag NO,

= 12.4; & (NHS0,
g CF,
Omrgringen av autoklaven pabegynnes, mens
temperaturen holdes pa ca. 50° C. Etter ca. 3
timer tas ut 450 g granulert hvitt polymerisat,
som coppviser en tilsynlatende vektfylde pa 0,5
g/ml. Trekkstyrken og bruddforlengelsen er hen-
holdsvis 160 kg/cm* og 300 9. '

Eksempel 8.

Det anvendes en 40 1 autoklav med en om-
rgringshastighet varierende mellem 300 og 1000
cemdeininger pr. minutt og utstyrt med automa-
tisk uttgmningsventil i bunden og utformet til
kontinuerlig eller diskontinuerlig drift. 20 1 de-
stillert vann som inneholder 10 g natriumpyro-
fosfat, innfgres i autoklaven under en nitrogen-
strgm, og deretter settes vakuum pa autoklaven.

Tetrafluorethylen innfgres deretter, idet re-
guleringen utigres ved hjelp av en ventil, inn-
til trykket i autoklaven er steget til 9 atm. Der-~
etter innfgres seerskilt og samtidig i autoklaven
gjennom to malepumper 100 ml av en 1,6 9% van-
dig ammoniumpersulfatopplgsning og 500 ml av
en 0,29 vandig sglvnitratopplgsning.

Omrgringen av autoklaven péabegynnes, og
reaksjonsforlgpet kontrolleres ved hjelp av en
trykkmaler. Etter at trykket er falt til 8 atm.,

= 3.10—4;

= 3.10—+;

holdes pa ca. 6 atm., tas ut 250 g hvitt granulert
polymerisat, hvis tilsynelatende vektfylde er ca.
0,5 g/ml, og hvis mekaniske egenskaper er fglg-
ende: trekkstyrke 200 kg/cm?2, bruddforlengelse
400 9.

Eksempel 6.

I den i eksempel 1 beskrevne autoklav inn-
fpres i den angitte rekkefglge: 2 400 g destillert
og utluftet vann som inneholder 3 g boraks og
300 g tetrafluorethylen, idet fremgangsmaéaten
ifglge eksempel 5 benyttes.

Temperaturen holdes ved ca. 10° C, og ved
hjelp av pumpene innfgres 300 ml vandig opp-
lgsning inneholdende 0,1 g ammoniumpersulfat
og 300 ml vandig opplgsning inneholdende 0,006
g sglvnitrat. Derved fis fglgende forhold:

g HO

— =10
g G)F,

Eksempel 7:

I en 21 autoklav av den i de forannevnte
eksempler beskrevne type innfgres i den angitte
rekkefglge: 900 g destillert og utluftet vann, som
inneholder 1,2 g boraks og 500 g tetrafluorethy-
len. Autoklaven varmes opp gradvis til 50° C,
mens trykket holdes ved 60 atm. Deretter inn-
fpres som vanlig med méalepumper 150 ml van-
dig opplgsning som inneholder 0,1 g ammonium-
persulfat, og 150 ml vandig opplgsning inne-
holdende 0,006 g sglvnitrat.

Derved fas fglgende forhold:

g H,C

= = 24
g C,F,

innfgres igjen tetrafluorethylen til 9 atm., og slik
fortsettes det inntil ialt 4,5 kg tetrafluorethylen
er innfgrt. Temperaturen holdes pa ca. 30° C.

Trykket har samme verdi som damptrykket
ved den angjeldende temperatur. Polymerise-
ringstiden er ca. 90 minutter. Autoklaven inn-
stilles pa et svakt nitrogenovertrykk, og reak-
sjonsvannetf tas ut under nitrogen gjennem et
rgr som er forsynt med filter.

Polymerisatet vaskes direkte i autoklaven i
fraveer av luft for a fjerne de siste spor av sglv-
nitrat, som ved inneslutning i polymerisatet ville
misfarve dette. Til dette forméal innfgres 20 1
destilert vann under nitrogentrykk, mens det
rgres noen tid og igjen frasuges. Derpa innfgres
vann, og under omrgring tas ut polymerisatet
gjennom bunnventilen og samles opp i en be-
holder, hvis bunn er utstyrt med en 100 mesh
sikt.

Det saledes dannede polymerisat kan tgrres
og videreforarbeides, idet utbyttet er 4,3 kg hvitt
granulat. Trekkstyrken og bruddforlengelsen er
henholdsvis 200 kg/cm* og 3509,. Nir forsgket
gjentas under samme betingelser, men med 10 g
natriumtartrat som puffer, oppnas et polymeri-
sat med 0,03 9, askeinnhold og en brun farve,
som blir forsterket ved pafglgende sintringsope-
rasjoner.
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Eksempel 9:

Urnder anvendelse av samme apparat som
beskrevet i eksempel 8 innfgres 20 1 destillert
vann som inneholder 10 g boraks under en nitro-
genstrgm, og autoklaven pumpes deretter luft-
tom. Deretter innfgres tetrafluorethylen, inntil
trykket i autoklaven er 5 atm. Ved hjelp av to
malepumper innfgres samtidig og seerskilt 500
ml 1,6 9, vandig opplgsning av ammoniumper-
sulfat og 500 ml 0,2 9, sglvnitratopplgsning.

Omrgringen av autoklaven settes i gang, og
reaksjonsforlgpet iakttas ved hjelp av en trykk-
maler. Trykket synker til 3,6 atm. og holdes pd
den verdi inntil monomerforbruket er opphgrt.
Det fas 4 kg tetrafluorethylen. Etter reaksjons-
forlgpet er trykket i autoklaven lik damptrykket
ved angjeldende temperatur. Reaksjonstempera-
turen kontrolleres og innstilles ved sirkulering
av koldt vann gjennom autoklavens kappe, idet
temperaturen under polymeriseringen holdes
ved 22 + 3° C. Polymeriseringstiden er 2 timer.

Det innfgres et svakt overtrykk av nitrogen
i autoklaven, og reaksjonsvannet tas ut gjennom
et rgr som er forsynt med filter, og under nitro-
gen. Polymerisatet vaskes direkte i autoklaven
i fraveer av luft for helt & fjerne sglvnitratet,
som ellers ville misfarve polymerisatet. Til dette
formal innfgres 20 1 destillert vann under nitro-
gen, idet det rgres om i noen tid og deretter eva-
kueres igjen. Vann innfgres, og polymerisatet tas
ut under omrgring og samles opp i en heholder,
hvis bunn er utstyrt med en 100 mesh sikt av
rustfritt stal. Det séledes dannede polymerisat
torres og viderebehandles. Utbyttet av hvitt gra-
nulat polymerisat er 3,8 kg. Ved a4 gjennomfgre
reaksjonen ved ovennevnte fremgangsméate, men
i fraveer av sglvnitrat, fas bare et lite spor av
polymerisat. Trykket i autoklaven holder seg
praktisk talt konstant under forsgket, hvilket
viser at der ikke skjer noen polymerisering. Hvis
man foretar reaksjonen ved den angitte frem-
gangsmate, men bare i neaerveer av sglvnitrat, vil
omdannelsen til polymerisat veere praktisk talt
0, hvilket viser at ammoniumpersulfat og sglv-
nitrat har en synergistisk virkning.

Hvis man arbeider i neerveer av sglvnitrat
og persulfat, men i fraveer av en puffer, foregar
reaksjonen ikke si jevnt som i neerveer av en
puffer, idet pH-verdien av det vandige medium
under reaksjonen kan variere mellom 7 og 3, og
det uttatte polymerisat vil veere kraftig surt og
vanskelig & rense og dessuten ha en mindre ter-
misk stabilitet.

Sammenligningsforsgk:

Det anvendes en 40 liters rustfri stalauto-
klav forsynt med omrgrer, avkjglingskappe og en
uttgmningsventil anbragt i bunnen.

20 liter destillert og avluftet vann som inne-
holder 10 g opplgst boraks innfgres i autoklaven
under en nitrogenstrgm, og deretter innfgres sa
meget tetrafluorethylen at det oppnés et trykk
pd 9 kg/cm2.

Gjennom to malepumper innfgres samtidig
og separat 100 ml av en 1,6 9’ig vandig opplgs-

ning av ammoniumpersulfat og 100 ml av 0,2 9;'ig
vandig opplgsning av sglvnitrat.

Omrgringen startes og temperaturen heves
til 30° C og holdes pd denne verdi under hele
reaksjonstiden, mens trykket holdes pa 9 kg/
cm? ved kontinuerlig tilfgrelse av tetrafluor-
ethylen.

Det utfgres tre forsgk i det samme utstyr og
under samme reaksjonsbetingelser, men med re-
aksjonstider pa henh. 30, 60 og 90 minutter.

En annen rekke pa tre forsgk utfgres i det
samme utstyr, ved samme reaksjonsbetingelser
og med samme reaksjonstider som angitt oven-
for, men uten tilsetning av sglvnitrat.

Resultatene av de seks forsgk er anfgrt i den
falgende tabell:

Oppnadd mengde
polytetrafluorethylen
i gram

Reaksjonstid

med AgNO, uten AgNO,

30 minutter 1200 intet
60 minutter 2600 intet
90 minutter 4200 spor

Den oppnadde polymer har en hgy grad av
hvithet og er praktisk talt fri for aske. Polyme-
ren bevarer ogsa sin hvithet under den fglgende
sintringsprosess.

Patentkrav:

1. Fremgangsmate til polymerisasjon av te-
trafluorethylen hvor polymerisasjonen foregar
i et vandig medium pufret til en pH-verdi mel-
lom 7 og 11 ved hjelp av et alkalimetallsalt av en
svak uorganisk syre, i seerdeleshet boraks eller
alkalimetallpyrofosfat, med et forhold mellom
vektmengdene av vann og tetrafluorethylenmo-
nomer pa mellom 0,5 : 1 og 20 : 1 og ved en tem-
peratur mellom 0 og 50° C og et trykk pa mellom
3,6 og 300 atm. under et dekke av gassformig
monomer eller inert gass i neerveer av et kata-
lytisk system bestiende av ammonium- eller
alkalimetallpersulfat eller -peroxyd i en mengde
av mellom 2 og 0,1 mol pr. liter vann, karak-
terisert ved at det anvendes et katalytisk
system som dessuten inneholder sglvnitrat i en
slik mengde at molforholdet mellom peroxyfor-
bindelsen og sglvnitrat er mellom 50 : 1 og 1 : 1,
fortrinnsvis mellom 10 : 1 og 4 : 1.

2. Fremgangsmate ifglge krav 1, karak-
terisert ved at polymerisasjonen foregar
under slike temperatur- og trykkforhold at te-
trafluorethylenmonomeret foreligger i gassfor-
mig tilstand.

Anfgrte publikasjoner:

Norsk patent nr. 95 872.
U.S. patent nr. 2 393 9617.

Oscar Andersens boktrykkeri, Oslo.



	Page 1 - BIBLIOGRAPHY
	Page 2 - DESCRIPTION
	Page 3 - DESCRIPTION
	Page 4 - DESCRIPTION
	Page 5 - CLAIMS

