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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　フルオロポリマー層によって規定される表面を有する基材を被覆する方法であって、
　（ｉ）（ａ）３０～７０重量％の量の溶融加工できるフルオロポリマー粒子、
　　（ｂ）水性分散液のフルオロポリマー固形分に対して２５０ｐｐｍ以下の量のフッ素
化界面活性剤、
　　（ｃ）水性分散液の全固形分に対して２～１５重量％の量の、エトキシ化脂肪族アル
コールを含む非イオン性界面活性剤を含み、
　かつ芳香族基を含む非イオン性界面活性剤を含まない、または実質的に含まない水性分
散液を提供するステップと、
　（ｉｉ）コーティング組成物が得られるように、場合によっては前記分散液を希釈し、
および／またはそれに別の成分を添加するステップと、
　（ｉｉｉ）前記コーティング組成物を、前記フルオロポリマーの前記層によって規定さ
れる前記基材の前記表面の少なくとも一部分に塗布するステップと、
を含む方法。
【請求項２】
　前記溶融加工できるフルオロポリマー粒子が、テトラフルオロエチレン、ヘキサフルオ
ロプロピレンおよびフッ化ビニリデンのコポリマー、テトラフルオロエチレンとフッ素化
ビニルエーテルのコポリマー、テトラフルオロエチレン、エチレンおよびヘキサフルオロ
プロピレンのコポリマー、ならびにテトラフルオロエチレン、ヘキサフルオロプロピレン
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および完全フッ素化ビニルエーテルのコポリマーからなる群から選択される請求項１に記
載の方法。
【請求項３】
　前記エトキシ化脂肪族アルコールが次式：
Ｒ1－Ｏ－［ＣＨ2ＣＨ2Ｏ］n－Ｒ2

（式中、Ｒ1は、少なくとも６個の炭素原子を有する直鎖状または分枝状の脂肪族炭化水
素基を表し、Ｒ2は、水素またはＣ1～Ｃ3アルキル基を表し、ｎは、２～４０の値を有す
る）
に対応する請求項１または２に記載の方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、フルオロポリマー層によって規定される表面を有する基材を被覆する方法を
提供する。詳細には、本発明は、溶融加工できるフルオロポリマー、より具体的には熱可
塑性フルオロポリマーで基材を被覆する方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　フルオロポリマー、すなわちフッ素化主鎖を有するポリマーは、知られて久しく、耐熱
性、耐薬品性、耐候性、ＵＶ安定性などいくつかの望ましい特性のため、様々な用途で使
用されている。様々なフルオロポリマーは、例えば（非特許文献１）に記載されている。
フルオロポリマーは、部分フッ素化、一般には少なくとも４０重量％フッ素化主鎖、また
は完全フッ素化主鎖を有する。フルオロポリマーの具体的例としては、ポリテトラフルオ
ロエチレン（ＰＴＦＥ）、テトラフルオロエチレン（ＴＦＥ）とヘキサフルオロプロピレ
ン（ＨＦＰ）のコポリマー（ＦＥＰポリマー）、パーフルオロアルコキシコポリマー（Ｐ
ＦＡ）、エチレン－テトラフルオロエチレン（ＥＴＦＥ）コポリマー、テトラフルオロエ
チレンとヘキサフルオロプロピレンとフッ化ビニリデンとのターポリマー（ＴＨＶ）、お
よびポリフッ化ビニリデンポリマー（ＰＶＤＦ）がある。
【０００３】
　基材に例えば耐薬品性、耐候性、耐付着防止性、撥汚染性、撥水性、および撥油性など
望ましい特性を提供するために、フルオロポリマーを使用して被覆することができる。例
えば、フルオロポリマーの水性分散液を使用して、台所用品を被覆し、布地またはテキス
タイル、例えばガラス布地に含浸させ、紙またはポリマー基材を被覆することができる。
フルオロポリマーコーティングを厚く塗布しすぎた場合に生じる恐れがある問題、具体的
には亀裂形成を防止するために、多層コート被覆系も、提案されている。
【０００４】
　フルオロポリマーの水性分散液を生成するための頻繁に使用されている方法は、１つま
たは複数のフッ素化モノマーの水性乳化重合と、通常はその後に続いて、乳化重合後に得
られた生分散液の固形分を増大させる濃縮（ｕｐｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ）ステップ
とを含む。フッ素化モノマーの水性乳化重合は、一般にフッ素化界面活性剤を使用するも
のである。頻繁に使用されているフッ素化界面活性剤には、パーフルオロオクタン酸およ
びその塩、具体的にはパーフルオロオクタン酸アンモニウムが含まれる。別の使用される
フッ素化界面活性剤としては、パーフルオロポリエーテル界面活性剤がある。
【０００５】
　３５～６５重量％のポリテトラフルオロエチレン（ＰＴＦＥ）、およびＰＴＦＥに対し
て２～１０重量％のポリオキシエチレンアルキルエーテル非イオン性界面活性剤を含有す
るＰＴＦＥ分散液は、芳香族基を含む界面活性剤を含まず、なおかつ室温における粘度が
低いので、良好な被覆特性を有するという利点を提供している。しかし、分散液は、フッ
素化界面活性剤を使用して調製されることが明らかであり、したがって多量のフッ素化界
面活性剤を有していると考えられる。
【０００６】
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　パーフルオロオクタン酸やパーフルオロスルホン酸など、水性乳化重合で通常使用され
るフッ素化界面活性剤は、高価で、かつ環境的に不利である。したがって、フッ素化低分
子量界面活性剤を水性分散液から完全になくす、あるいは水性分散液中のその量を少なく
とも最小限に抑える措置が取られている。例えば、フッ素化界面活性剤の一部分を限外濾
過によって除去する方法が、通常は認識されている。後者の場合、分散液中のフルオロポ
リマー固形分の量も増大させる、すなわちフッ素化界面活性剤を除去しながら分散液を濃
縮する。さらに、フッ素化界面活性剤の量は、フルオロポリマー分散液をアニオン交換体
と接触させることによって低減することができる。
【０００７】
　しかし、低減された量のフッ素化界面活性剤を有する、またはフッ素化界面活性剤を含
まないフルオロポリマー分散液は、特定の状況においていくつかの不利益または望ましく
ない特性をもたらす恐れがある。例えば、分散液を濃縮する場合に観察されることがある
望ましくない粘度上昇を回避するために、炭化水素系アニオン界面活性剤を、フッ素化界
面活性剤を含まない、または実質的に含まないフルオロポリマー分散液に添加することが
利用できる。
【０００８】
　現在、フッ素化界面活性剤を全くまたは少量しか含まない溶融加工できるフルオロポリ
マーの水性分散液は、特にフルオロポリマー層によって規定される表面などの低エネルギ
ー表面上で不十分な濡れ性を示す恐れがあることも観察されている。したがって、フルオ
ロポリマー層によって規定される表面の被覆は、このような分散液の問題を提起する恐れ
がある。
【０００９】
【特許文献１】欧州特許第１０５９３４２号明細書
【特許文献２】欧州特許第７１２８８２号明細書
【特許文献３】欧州特許第７５２４３２号明細書
【特許文献４】欧州特許第８１６３９７号明細書
【特許文献５】米国特許第６，０２５，３０７号明細書
【特許文献６】米国特許第６，１０３，８４３号明細書
【特許文献７】米国特許第６，１２６，８４９号明細書
【特許文献８】米国特許第５，２２９，４８０号明細書
【特許文献９】米国特許第５，７６３，５５２号明細書
【特許文献１０】米国特許第５，６８８，８８４号明細書
【特許文献１１】米国特許第５，７００，８５９号明細書
【特許文献１２】米国特許第５，８０４，６５０号明細書
【特許文献１３】米国特許第５，８９５，７９９号明細書
【特許文献１４】国際公開第００／２２００２号パンフレット
【特許文献１５】国際公開第００／７１５９０号パンフレット
【特許文献１６】国際公開第００／３５９７１号パンフレット
【特許文献１７】ＤＥ第１００　１８　８５３号明細書
【特許文献１８】米国特許第４，３６９，２６６号明細書
【特許文献１９】ＧＢ第６４２，０２５号明細書
【特許文献２０】米国特許第３，０３７，９５３号明細書
【特許文献２１】欧州特許第８１８　５０６号明細書
【特許文献２２】国際公開第０２／７８８６２号パンフレット
【特許文献２３】国際公開第９４／１４９０４号パンフレット
【特許文献２４】欧州特許第２２２５７号明細書
【特許文献２５】米国特許第３，４８９，５９５号明細書
【非特許文献１】ジョン・シアーズ（Ｊｏｈｎ　Ｓｃｈｅｉｒｓ）編「最新フルオロポリ
マー（Ｍｏｄｅｒｎ　Ｆｌｕｏｒｏｐｏｌｙｍｅｒｓ）」ワイリー・サイエンス（Ｗｉｌ
ｅｙ　Ｓｃｉｅｎｃｅ）、１９９７年
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【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【００１０】
　したがって、上述の問題を解決または緩和することが望ましいはずである。このような
解決は、環境に優しく、費用効果が高く、かつ既存の被覆方法およびそれで使用する成分
と適合することが望ましい。溶融加工できるフルオロポリマーの分散液で、操作条件、具
体的には周囲条件に関して商業的に実現可能な範囲にわたって良好な被覆特性を得ること
が望ましいはずである。本発明によってもたらされる解決は、フッ素化界面活性剤を多量
に含有する分散液で得られるものと類似しているまたはそれより良好である良好な塗膜形
成特性を有するコーティングを提供する。
【課題を解決するための手段】
【００１１】
　本発明は、フルオロポリマー層によって規定される表面を有する基材を被覆する方法で
あって、
　（ｉ）（ａ）３０～７０重量％の量の溶融加工できるフルオロポリマー粒子；
　　（ｂ）水性分散液のフルオロポリマー固形分に対して２５０ｐｐｍ以下の量のフッ素
化界面活性剤；
　　（ｃ）水性分散液の全固形分に対して２～１５重量％の量の、エトキシ化脂肪族アル
コールを含む非イオン性界面活性剤を含み、
　かつ芳香族基を含む非イオン性界面活性剤を含まない、または実質的に含まない水性分
散液を提供するステップ；
　（ｉｉ）コーティング組成物が得られるように、場合によっては前記分散液を希釈し、
および／またはそれに別の成分を添加するステップ；
　（ｉｉｉ）前記コーティング組成物を、前記フルオロポリマーの前記層によって規定さ
れる前記基材の前記表面の少なくとも一部分に塗布するステップを含む方法を提供する。
【００１２】
　「溶融加工できる」という用語は、フルオロポリマーを、ガラス転移温度より十分に高
く、または半晶質の場合には溶融温度より高く加熱すると流動し、冷却すると固体になる
という意味である。さらに、フルオロポリマーは、その溶融状態で、従来型の溶融加工装
置によって加工できるべきである。
【００１３】
　本明細書では「フルオロポリマー層」という用語は、フルオロポリマーのみからなる層
だけでなく、フルオロポリマーおよびオプションの別の成分を含む層も包含するように意
図されている。一般に、フルオロポリマー層は、フルオロポリマー層の重量に対して少な
くとも１０重量％の量、好ましくは少なくとも３０重量％の量のフルオロポリマーを含む
。
【００１４】
　「芳香族基を含む非イオン性界面活性剤を実質的に含まない」という用語は、一般に、
このような界面活性剤は、分散液の被覆特性に悪影響をもたらすであろう量では存在しな
いという意味である。一般に、芳香族基を含む非イオン性界面活性剤の量は、非イオン性
界面活性剤の全重量に対して０．１重量％超であるべきでなく、好ましくは０．０５重量
％以下であるべきである。
【００１５】
　エトキシ化脂肪族アルコールを含む非イオン性界面活性剤を使用すると、特にフルオロ
ポリマー層によって規定されるエネルギー表面上で良好な濡れ性を有する水性分散液が提
供される。さらに、乾燥した後、優れた塗膜形成特性を、被覆対象の表面を規定するフル
オロポリマー層を有する様々な基材上で得ることができる。
【発明を実施するための最良の形態】
【００１６】
　水性分散液中で使用する非イオン性界面活性剤は、エトキシ化脂肪族アルコールを含む
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。本発明に関連して特定の実施形態によれば、非イオン性界面活性剤は、式（Ｉ）：
　Ｒ1－Ｏ－［ＣＨ2ＣＨ2Ｏ］n－Ｒ2　　（Ｉ）
（式中、Ｒ1は、少なくとも６個の炭素原子を有する直鎖状または分枝状の脂肪族炭化水
素基を表し、Ｒ2は、水素またはＣ1～Ｃ3アルキル基を表し、ｎは、２～４０、好ましく
は３～２５、より好ましくは５～１２の値である）
に対応する。
【００１７】
　脂肪族炭化水素基Ｒ1には、少なくとも６個の炭素原子、好ましくは６～４０個の炭素
原子、より好ましくは８～１８個の炭素原子を有する飽和および不飽和の脂肪族基が含ま
れる。このような脂肪族基は、直鎖状でも、分枝状でもよく、環状構造を含むことがある
。脂肪族炭化水素基は、芳香族基を含むべきでない、または実質的に含むべきでない。構
造中に芳香族環を含まないエトキシ化脂肪族アルコールを含む非イオン性界面活性剤は、
熱分解時に有害な有機芳香族化合物に転換せず、大気汚染を生じないので、環境的に許容
できるものである。
【００１８】
　エトキシ化脂肪族アルコールを含む非イオン性界面活性剤は、一般に水性分散液中の固
形分の全重量に対して２重量％～１５重量％の量で水性分散液中に存在している。
【００１９】
　エトキシ化脂肪族アルコールを含むいくつかの非イオン性界面活性剤は、市販されてお
り、例えばクラリアント（Ｃｌａｒｉａｎｔ　ＧｍｂＨ）から市販されている、約８個の
エトキシ基でイソトリデカノールエトキシ化されているジェナポル（Ｇｅｎａｐｏｌ）（
登録商標）Ｘ－０８０；約７個および８個のエトキシ基でそれぞれウンデシルエトキシ化
されているジェナポル（Ｇｅｎａｐｏｌ）（登録商標）ＵＤ－０７０およびＵＤ－０８０
；ダウ（Ｄｏｗ）から市販されている、第二級アルコールエトキシレートであるタージト
ール（ＴＥＲＧＩＴＯＬ）（商標）１５－Ｓ、および分枝状第二級アルコールエトキシレ
ートであるタージトール（ＴＥＲＧＩＴＯＬ）（商標）ＴＭＮがある。
【００２０】
　水性分散液中のフルオロポリマーは、溶融加工できるフルオロポリマーである。フルオ
ロポリマーは、通常はテトラフルオロエチレン（ＴＦＥ）やクロロトリフルオロエチレン
（ＣＴＦＥ）などのフルオロオレフィンに由来する繰返し単位、および別のフッ素化モノ
マーおよび／または非フッ素化モノマーなど少なくとも１つのコモノマーに由来する繰返
し単位を含む。フッ素化コモノマーの例としては、例えばヘキサフルオロプロピレン（Ｈ
ＦＰ）、フッ素化アリルエーテル、およびフッ素化ビニルエーテル、具体的には完全フッ
素化（過フッ素化）(perfluorinated)ビニルエーテル（ＰＶＥ）、フッ化ビニリデン、お
よびフッ化ビニルなどのパーフルオロアルキルビニルモノマーが挙げられる。非フッ素化
コモノマーの例としては、エチレンやプロピレンなどのオレフィンが挙げられる。
                                                                                
【００２１】
　ＰＶＥモノマーの特定の例としては、次式：
　ＣＦ2＝ＣＦ－Ｏ－Ｒf　（ＩＩ）
（式中、Ｒfは、１つまたは複数の酸素原子を含んでもよい過フッ素化脂肪族基を表す）
に対応するものが挙げられる。好ましくは、パーフルオロビニルエーテルは、次の一般式
：
　ＣＦ2＝ＣＦＯ（Ｒ1

fＯ）ｎ（Ｒ2
fＯ）mＲ

3
f　（ＩＩ）

（式中、Ｒ1
fおよびＲ2

fは、２～６個の炭素原子の異なる直鎖状または分枝状のパーフル
オロアルキレン基であり、ｍおよびｎは独立に、０～１０であり、Ｒ3

fは、１～６個の炭
素原子のパーフルオロアルキル基である）
に対応する。上記の式によるパーフルオロビニルエーテルの例としては、パーフルオロ－
ｎ－プロピルビニルエーテル（ＰＰＶＥ－１）、パーフルオロ－２－プロポキシプロピル
ビニルエーテル（ＰＰＶＥ－２）、パーフルオロ－３－メトキシ－ｎ－プロピルビニルエ
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ーテル、パーフルオロ－２－メトキシ－エチルビニルエーテル、パーフルオロメチルビニ
ルエーテル（ＰＭＶＥ）、およびＣＦ3－（ＣＦ2）2－Ｏ－ＣＦ（ＣＦ3）－ＣＦ2－Ｏ－
ＣＦ（ＣＦ3）－ＣＦ2－Ｏ－ＣＦ＝ＣＦ2が挙げられる。
【００２２】
　使用することができるフッ素化アルキルビニルモノマーには、一般式：
　ＣＦ2＝ＣＦ－Ｒ4

f　　（ＩＩＩ）　　または
　ＣＨ2＝ＣＨ－Ｒ4

f　　（ＩＶ）
（式中、Ｒ4

fは、１～１０個、好ましくは１～５個の炭素原子のパーフルオロアルキル基
を表す）
に対応するものが含まれる。典型的な例は、ヘキサフルオロプロピレンである。
【００２３】
　溶融加工できるフルオロポリマーは、非晶質フルオロポリマー（当技術分野でエラスト
マーとしても知られている）でも、半晶質フルオロポリマー（当技術分野でフルオロサー
モプラスト（fluorothemoplast）としても知られている）でもよい。特に適切な溶融加工
できるフルオロポリマーには、半晶質フルオロポリマーが含まれる。半晶質フルオロポリ
マーまたはフルオロサーモプラストは、一般に顕著な溶融ピークを有し、かつ一般に結晶
性を有するポリマーである。通常は、フルオロサーモプラストは、１００～３３０℃、好
ましくは１４０～３１０℃の融点を有する。フルオロサーモプラストの例としては、主と
してＴＦＥ、およびある量、例えば１～５０、好ましくは１～１０ｍｏｌ％の１つまたは
複数のコモノマーからなるコポリマーが挙げられる。フルオロサーモプラストの例として
は、テトラフルオロエチレン（ＴＦＥ）とエチレンの半晶質コポリマー（ＥＴＦＥ）、Ｔ
ＦＥとＨＦＰのコポリマー（ＦＥＰ）、ＴＦＥ、ＨＦＰおよびＶＤＦのコポリマー（ＴＨ
Ｖ）、ＰＰＶＥ－１（ＰＦＡ）などのＴＦＥとフルオロアルコキシコモノマーのコポリマ
ー、ならびにＴＦＥ、Ｅ、ＨＦＰおよびビニルエーテルのコポリマーが挙げられる。溶融
加工できるフルオロエラストマーの例としては、例えばＴＦＥとＰＶＥのコポリマー、お
よびＶＤＦとＨＦＰのコポリマーが挙げられる。
【００２４】
　水性分散液は、溶融加工できるフルオロポリマー粒子を含有する。一般に、溶融加工で
きるフルオロポリマーの平均粒度は、３０～４００ｎｍ、通常は４０～３５０ｎｍである
。本発明の方法に使用するための水性分散液は、一般にフッ素化モノマーの水性乳化重合
から生じることができる溶融加工できるフルオロポリマーのいわゆる生分散液から出発す
ることにより得られる。乳化重合では、フッ素化モノマーおよび場合によっては別の非フ
ッ素化コモノマーを、水相中、一般にラジカル開始剤およびフッ素化界面活性剤、好まし
くは非テロゲン性界面活性剤の存在下で重合する。フッ素化モノマーの水性乳化重合での
使用に適していると知られているフッ素化界面活性剤はどれでも使用することができる。
特に適切なフッ素化界面活性剤は、通常は非テロゲン性であるフッ素化アニオン界面活性
剤であり、次式：
　Ｑ－Ｒ5

f－Ｚ－Ｍa　（Ｖ）
（式中、Ｑは、水素、Ｃｌ、またはＦを表し、それによってＱは末端の位置に存在しても
、しなくてもよく；Ｒ5

fは、４～１５個の炭素原子を有する直鎖状または分枝状の過フッ
素化アルキレンを表し；Ｚは、ＣＯＯ-またはＳＯ3

-を表し、Ｍaは、アルカリ金属イオン
またはアンモニウムイオンを含めて、カチオンを表す）
に対応するものが含まれる。
【００２５】
　上記の式（Ｖ）による界面活性剤の代表例は、パーフルオロオクタン酸およびその塩、
具体的にはアンモニウム塩などのパーフルオロアルカン酸およびその塩である。使用する
ことができる別のフッ素化界面活性剤には、（特許文献１）、（特許文献２）、（特許文
献３）、（特許文献４）、（特許文献５）、（特許文献６）、および（特許文献７）に開
示されているようなパーフルオロポリエーテル界面活性剤が含まれる。使用されているさ
らに別の界面活性剤は、（特許文献８）、（特許文献９）、（特許文献１０）、（特許文
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献１１）、（特許文献１２）、（特許文献１３）、（特許文献１４）、および（特許文献
１５）に開示されている。
【００２６】
　水性乳化重合で通常は使用されるフッ素化界面活性剤の存在に対して引き起こされたい
くつかの環境への懸念のため、かつこのような界面活性剤はかなり高価であるため、フッ
素化界面活性剤を水性フルオロポリマー分散液から除去し、回収するための方法が開発さ
れている。フルオロポリマーの水性分散液中のフッ素化界面活性剤の量を、いくつかの方
式で低減することができる。
【００２７】
　フッ素化界面活性剤の量を低減するための一実施形態によれば、例えば上記に開示され
ているようなエトキシ化脂肪族アルコールを含む非イオン性界面活性剤を、フルオロポリ
マー分散液に添加し、次いでフルオロポリマー分散液を、アニオン交換体と接触させる。
このような方法は、（特許文献１６）に詳細に開示されている。アニオン交換プロセスは
、本質的に塩基性条件で実施することが好ましい。したがって、イオン交換樹脂は、フル
オリドまたはスルフェートのようなアニオンも使用することができるが、好ましくはＯＨ
－型である。イオン交換樹脂の特有の塩基性は、あまりクリティカルではない。強塩基性
樹脂は、フッ素化界面活性剤を除去する際にその効率がより高いため好ましい。プロセス
は、イオン交換樹脂が入っているカラムを通してフルオロポリマー分散液を送り込むこと
により実施することができ、あるいはフルオロポリマー分散液をイオン交換樹脂で撹拌す
ることができ、その後、フルオロポリマー分散液を濾過によって単離することができる。
この方法によれば、フッ素化界面活性剤の量を２５０ｐｐｍ未満、さらには１００ｐｐｍ
未満のレベルに低減することができる。
【００２８】
　フッ素化界面活性剤がその遊離酸型であり、かつ蒸気揮発性である場合、フッ素化界面
活性剤の量を低減するために、下記の方法を代替として使用することができる。蒸気揮発
性フッ素化界面活性剤のその遊離酸型は、非イオン性界面活性剤、好ましくはエトキシ化
アルコールを含む非イオン性界面活性剤を、水性フルオロポリマー分散液に添加し、分散
液中の蒸気揮発性フッ素化界面活性剤の濃度が（特許文献１７）に開示されるような所望
の値に到達するまで、蒸気揮発性フッ素化界面活性剤を、水性フルオロポリマー分散液の
ｐＨ値が５未満において蒸留により除去することによって、水性フルオロポリマー分散液
から除去することができる。
【００２９】
　さらに、（特許文献１８）に開示されているような限外濾過の使用により、フッ素化界
面活性剤の量を所望のレベルまで低減することができる。
【００３０】
　一般に、この方法は同時に分散液の固形分量を増大させ、したがってこの方法を使用し
て、同時にフッ素化界面活性剤を除去し、分散液を濃縮することができる。
【００３１】
　乳化重合の終わりに得ることができるポリマー固形分の量は、通常は１０％～４５重量
％である。経済性および利便性のため、フルオロポリマー分散液は、通常は３０％～７０
重量％のポリマー固形分を有するべきであることが好ましい。通常は、フルオロポリマー
分散液中の固形分は、４０～６５重量％である。重合の終わりに得られた固形分が低すぎ
る場合、分散液を一般に濃縮して、所望の固形分を実現する。一般にフッ素化界面活性剤
のレベルの低減に続いて、水性分散液を濃縮することができる。しかし、フッ素化界面活
性剤の量は、濃縮された分散液で、または上記に記載するように濃縮と同時に低減するこ
とも可能である。
【００３２】
　フルオロポリマー固形分の量を増大させるために、適切なまたは公知の濃縮技法を使用
することができる。濃縮のための適切な方法には、限外濾過、熱濃縮、熱デカンテーショ
ン、および（特許文献１９）に開示されるようなエレクトロデカンテーションが含まれる
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。通常は、濃縮プロセスにおいて分散液を安定化するために添加する非イオン性界面活性
剤の存在下で、濃縮技法を実施する。本発明の好ましい一実施形態では、エトキシ化脂肪
族アルコールを含む非イオン性界面活性剤の存在下で濃縮を実施する。一般に濃縮するた
めの分散液中に存在すべき前記非イオン性界面活性剤の量は、通常は２重量％～１５重量
％、好ましくは３重量％～１０重量％である。
【００３３】
　限外濾過の方法は、（ａ）非イオン性界面活性剤を、望ましくは濃縮対象の分散液に添
加するステップと、（ｂ）分散液をフッ素化ポリマー分散液濃縮物と水性透過物に分別す
るために、分散液を、半透過性限外濾過膜を経て循環させるステップを含む。循環は、通
常は運搬速度が２～７メートル／秒であり、フッ素化ポリマーが摩擦力を引き起こす成分
と接触しないようにするポンプによって実行される。
【００３４】
　水性分散液中のフルオロポリマー固形分を増大するために、熱デカンテーションを使用
することもできる。この方法では、非イオン性界面活性剤を、望ましくは濃縮するフルオ
ロポリマー分散液に添加し、次いで分散液を加熱し、それによって上澄み層が形成される
。この層は、デカンテーションすることができ、通常は水および非イオン性界面活性剤を
含有し、他の層は濃縮された分散液を含む。この方法は、例えば（特許文献２０）および
（特許文献２１）に開示されている。熱濃縮は、分散液を加熱し、所望の濃度が得られる
まで水を減圧下で除去するものである。
【００３５】
　フッ素化界面活性剤のレベルを低減し、オプションでフルオロポリマー分散液を濃縮し
た後、分散液中のフルオロポリマー固形分に対して２５０ｐｐｍ以下、好ましくは１００
ｐｐｍ以下の量のフッ素化界面活性剤を含む水性分散液が得られる。しばしば、フッ素化
界面活性剤のレベルを５０ｐｐｍ以下に、または３０ｐｐｍ以下にさえ低減することがで
きる。分散液は、さらにエトキシ化脂肪族アルコールを含む非イオン性界面活性剤を含有
する。その量は、一般にフルオロポリマー固形分の重量に対して２～１５重量％であるべ
きである。通常は、非イオン性界面活性剤の量は、３～１０重量％である。エトキシ化脂
肪族アルコールを含む非イオン性界面活性剤の量は、フッ素化界面活性剤を除去する間、
および／またはオプションで分散液を濃縮する間、使用する界面活性剤を安定化する量に
由来することができる。しかし、エトキシ化脂肪族アルコールを含む非イオン性界面活性
剤の量は、分散液において上記の範囲内で所望のレベルの前記界面活性剤を実現するよう
に別の非イオン性界面活性剤を添加することによって調整することができる。
【００３６】
　方法で使用する水性分散液は、通常は、３０～７０重量％、好ましくは４０～６５重量
％の範囲の量の溶融加工できるフルオロポリマー固形分を有する。しかし、最終コーティ
ング溶液を作製する際に、水性分散液を水および／または溶媒で希釈することができ、お
よび／または別のコーティング成分または材料と組み合わせることができる。
【００３７】
　例えば、具体的には調理道具を被覆するための金属コーティングでは、最終コーティン
グ組成物は、さらにポリアミドイミド、ポリイミド、またはポリアリーレンスルフィドな
どの耐熱性ポリマーを水性分散液とブレンドすることによって得ることができる。顔料や
マイカ粒子などのさらに別の材料も添加して、最終コーティング組成物を得ることができ
る。このような追加の成分は、通常、トルエン、キシレン、またはＮ－メチルピロリドン
などの有機溶媒に分散する。フルオロポリマー分散液は、通常は最終組成物の約１０～９
５重量％を示す。金属コーティング用のコーティング組成物およびそれに使用する成分は
、例えば（特許文献２２）、（特許文献２３）、（特許文献２４）、および（特許文献２
５）に記載されている。
【００３８】
　溶融加工できるフルオロポリマー、水性分散液のフルオロポリマー固形分に対して２５
０ｐｐｍ以下の量のフッ素化界面活性剤、ならびにエトキシ化脂肪族アルコールを含む非
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イオン性界面活性剤およびオプションで別の成分を含む、本発明の方法で使用する水性コ
ーティング組成物は、一般にフルオロポリマー層によって規定される表面を有する基材に
被覆すると、良好な濡れ性および被膜特性を有する。諸特性が、例えばトリトン（Ｔｒｉ
ｔｏｎ）（商標）Ｘ－１００など芳香族基を含む非イオン性界面活性剤を含有する類似の
分散液より良好である。
【００３９】
　水性分散液を使用して、フルオロポリマー層によって規定される表面を有する様々な基
材を被覆することができる。適切な基材の例としては、調理道具または工業用途に使用す
る金属、しばしばアルミニウムまたはステンレス鋼、ポリエステルやポリプロピレンの基
材などのポリマー基材が挙げられ、あるいは基材は紙とすることができる。基材は、さら
にテキスタイルまたは布地、具体的にはガラス繊維または布地とすることができる。基材
は、さらにフルオロポリマー層によって規定される表面を有することを特徴とする。
【００４０】
　基材の表面上のフルオロポリマーは、部分または完全フッ素化主鎖を有する任意のフル
オロポリマーとすることができる。基材の表面を規定する層のフルオロポリマーは、溶融
加工できるものでも、できないものでもよい。通常は、フルオロポリマーは、少なくとも
４０重量％、好ましくは少なくとも５０重量％、より好ましくは少なくとも６０重量％が
フッ素化されている主鎖を有するポリマーである。フルオロポリマーは、例えばＰＴＦＥ
でのような完全フッ素化主鎖を有することもできる。フルオロポリマーは、ホモポリマー
またはコポリマーとすることができ、さらに様々なフルオロポリマーの混合物とすること
ができる。フルオロポリマーの例としては、テトラフルオロエチレンのコポリマー、特に
テトラフルオロエチレン／ヘキサフルオロプロピレン、テトラフルオロエチレン／１～５
Ｃの原子を有するパーフルオロアルキル基を有するパーフルオロ（アルキルビニル）エー
テル、具体的にはパーフルオロ（ｎ－プロピル－ビニル）エーテル、テトラフルオロエチ
レン／エチレン、テトラフルオロエチレン／トリフルオロクロロエチレン、トリフルオロ
クロロエチレン／エチレン、テトラフルオロエチレン／フッ化ビニリデン、およびヘキサ
フルオロプロピレン／フッ化ビニリデンのコポリマー、ならびにテトラフルオロエチレン
／パーフルオロ（アルキルビニル）エーテル／ヘキサフルオロプロピレン、テトラフルオ
ロエチレン／エチレン／ヘキサフルオロプロピレン、およびテトラフルオロエチレン／フ
ッ化ビニリデン／ヘキサフルオロプロピレンのターポリマー、またはテトラフルオロエチ
レン／フッ化ビニリデン／ヘキサフルオロプロピレン／パーフルオロ（アルキルビニル）
エーテル、およびテトラフルオロエチレン／エチレン／ヘキサフルオロプロピレン／パー
フルオロ（アルキルビニル）エーテルの四元ポリマーが挙げられる。別のフルオロポリマ
ーには、ポリフッ化ビニル、ポリフッ化ビニリデン、およびポリトリフルオロクロロエチ
レンが含まれる。好ましいフルオロポリマーは、ＴＦＥのホモポリマーである。
【００４１】
　コーティング組成物を塗布するために、刷毛塗り、吹付け、浸漬、ロール塗り、引きな
ど広範囲の被覆方法を使用することができる。好ましい被覆方法としては、浸漬が挙げら
れる。被覆対象の基材を、通常は室温（通常は、約２０℃～２５℃）で水性コーティング
組成物と接触させることができる。塗布した後、この処理した基材を周囲温度または高温
で乾燥することができる。例えば、処理した基材は、入口の温度が７０℃であり、オーブ
ン全体を通して温度を例えばオーブンの終端の４００℃にまで上げるオーブンを通して運
搬することによって乾燥することができる。
【００４２】
　次に、本発明を下記の実施例によってさらに説明するが、本発明をこれらに限定するも
のではない。
【実施例】
【００４３】
　略語：
　ＰＴＦＥ：ポリテトラフルオロエチレン
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　ＡＰＦＯＡ：パーフルオロオクタン酸アンモニウム塩
　ジェナポル（Ｇｅｎａｐｏｌ）（商標）Ｘ－０８０：クラリアント（Ｃｌａｒｉａｎｔ
　ＧｍｂＨ）から市販されている非イオン性エトキシ化アルコール
　ＴＦＸ　５０６０：３Ｍから市販されているＰＴＦＥ分散液、ダイニオン（Ｄｙｎｅｏ
ｎ）
　ＴＦＸ　５０６５：３Ｍから市販されているＰＴＦＥ分散液、ダイニオン（Ｄｙｎｅｏ
ｎ）
【００４４】
試験方法
　－メルトフローインデックス（ＭＦＩ）は、ＡＳＴＭ　Ｄ１２３８に従って３７２℃／
５ｋｇで測定した。ＭＦＩは、ｇ／１０分で表す。
　－融点は、ＡＳＴＭ　Ｄ４５９１に従って測定した。
　－表面張力は、ＤＩＮ　５３９１４（プレート法）に従って２５℃で測定した。
【００４５】
ＰＴＦＥプレコートガラス布地
　ガラス布地（タイプＵＳ２１１６、１０５ｇ／ｍ2、ピーディー・インターグラス・テ
クノロジーズ（ＰＤ－Ｉｎｔｅｒｇｌａｓ　Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｉｅｓ　ＡＧ）から入手
可能）を、ＴＦＸ　５０６０で２回パスを用いて浸漬被覆し、続いてＴＦＸ　５０６５で
２回パスを用いて浸漬被覆して、２０６ｇ／ｍ2の最終塗布量を得た。各パスの間に、温
度を７０℃から開始し、４００℃まで上昇させるオーブン中で、布地を乾燥し、焼結した
。
【００４６】
実施例１
　粒度約２００ｎｍおよび固形分３０重量％のＴＦＥ／ＰＰＶＥ－１のフルオロポリマー
分散液（９６／４重量％；ＭＦＩ＝１６、融点＝３１０℃）を乳化重合により得た。分散
液に、分散液中の固形分の量に対して５重量％のジェナポル（Ｇｅｎａｐｏｌ）（商標）
Ｘ－０８０を添加した。分散液は、分散液の全重量に対して約０．１重量％のＡＰＦＯＡ
を含有した（＝ポリマー固形分に対して４３５０ｐｐｍ）。分散液中のＡＰＦＯＡの量を
分散液の全重量に対して７ｐｐｍにまで低減させるように、乳濁液ポリマーを陰イオン交
換樹脂と接触させた（＝ポリマー固形分に対して３０ｐｐｍ）。分散液を熱濃縮した。こ
のようにして得られた分散液を使用して、ＰＴＦＥプレコートガラス布地をディップコー
ティングによって被覆した。分散液は、ＰＴＦＥプレコートガラス布地上で良好な濡れ性
を有した。塗布量１３ｇ／ｃｍ2の平滑なコーティングが得られた。分散液の表面張力の
測定値は、２８．７ｍＮ／ｍであった。
【００４７】
比較例Ｃ－１
　ジェナポル（Ｇｅｎａｐｏｌ）（商標）Ｘ－０８０の代わりに、エトキシ化ｐ－イソオ
クチルフェノールである５％トリトン（Ｔｒｉｔｏｎ）（商標）Ｘ－１００を使用した点
以外は、本質的に実施例１のように、比較例Ｃ－１を実施した。ＰＴＦＥプレコートガラ
ス布地の濡れが極めて不十分であることが観察された。得られた分散液の表面張力は、３
４ｍＮ／ｍであった。
【００４８】
比較例２
　フッ素化界面活性剤ＡＰＦＯＡを分散液から除去しなかった点以外は、比較例１を繰り
返した。良好なコーティングが得られ、分散液の表面張力は、２９．６ｍＮ／ｍであった
。
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