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Relatorio Descritivo da Patente de Invengao para "REVESTI-
MENTOS DE FLUOROPOLIMERO COMBINADOS PARA SUBSTRATOS
RIGIDOS".

REFERENCIA CRUZADA A PEDIDOS DE PATENTE RELA-
CIONADOS

Este pedido de patente reivindica o beneficio sob Titulo 35,
U.S.C. §119(e) de pedido de patente proviséria U.S. N’ de série 61/100.311,
intitulado BLENDED FLUOROPOLYMER COMPOSITIONS, depositado em
26 de setembro de 2008; Pedido de Patente Proviséria U.S. N de série
61/109.950, intitulado FLUOROPOLYMER TOPCOATS INCLUDING BLEN-
DED FLUOROPOLYMER ADDITIVES, depositado em 31 de outubro de
2008; Pedido de Patente Proviséria U.S. N’ de série 61/145.433, intitulado
BLENDED FLUOROPOLYMER COMPOSITIONS, depositado em 16 de ja-
neiro de 2009; e Pedido de Patente Proviséria U.S. N’ de série 61/145.875,
intitulado BLENDED FLUORPOLYMER COMPOSITIONS, depositado em 20
de janeiro de 2009, as exposi¢cdes dos quais sdo aqui incorporadas inteira-
mente por referéncia.

ANTECEDENTES DA INVENCAO

1.Campo da Invencéo

A presente invengéo refere-se a fluoropolimeros e, em particular,
refere-se a revestimentos de fluoropolimeros, tais como revestimentos do
tipo usado sobre substratos rigidos tais como utensilio de cozinhar ou outras
aplicagdes nas quais uma superficie ndc pegajosa e/ou superficie resistente
a abras@o é desejada. Em particular, a presente invengéo refere-se a um
revestimento de fluoropolimero tendo aperfeicoadas caracteristicas de libe-
ragéo ou nao pegajosice e/ou aperfeicoada resisténcia a abrasio.

2. Descricao da Técnica Relacionada

Fluoropolimeros séo polimeros de cadeia longa compreendendo
principalmente unidades de repeti¢do lineares etilénicas nas quais alguns ou
todos os atomos de hidrogénio sdo substituidos com fiGor. Exemplos incluem
politetrafluoroetileno (PTFE), hetilfluoroalcéxi (MFA), fldor etileno propileno
(FEP), perfluoroalcoxi (PFA), poli(clorotrifluoroetileno) e fluoreto de polivinila.
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Sistemas de revestimento nao pegajosos incluindo fluoropolime-
ros sao aplicados em revestimentos Gnicos ou multiplos a superficie de um
substrato para prover um substrato revestido tendo um revestimento nédo
pegajoso ao qual materiais estranhos ndo aderirdo. Em um sistema de re-
vestimento de camadas miiltiplas, o revestimento ndo pegajoso geralmente
inclui um primer e um revestimento superior, € opcionalmente, um ou mais
revestimentos intermedidrios.

O uso de sistemas de revestimento ndo pegajosos gue séo apli-
cados a um substrato em camadas mdltiplas € conhecido ha muitos anos.
Os primers para tais sistemas tipicamente contém uma resina ligante organi-
ca resistente ao calor e uma ou mais resinas de fluoropolimero, junto com
varios pigmentos opacos e materiais de enchimento. Os revestimentos in-
termediarios contém principalmente fluoropolimeros com alguma quantidade
de pigmentos opacos, materiais de enchimento, e auxiliares de coalescéncia,
enquanto os revestimentos superiores s@o quase inteiramente compostos
por fluoropolimeros, tal como politetrafiuoroetileno inteiramente de alto peso
molecular (HPTFE), ou HPTFE com uma pequena quantidade de um fluoro-
polimero de fusdo processavel.

O gue é necessario & um sistema de revestimento n&o pegajoso
que seja um aperfeicoamento sobre o anterior.

SUMARIO DA INVENCAQ

A presente invencao prové uma composigdo de revestimento de
fluoropolimero que pode ser aplicada sobre um primer e/ou pelo menos um
revestimento intermediario em um sistema de revestimento néo pegajoso. A
composicao de revestimento pode ser preparada e aplicada na forma de
uma disperséao liquida, e inclui pelo menos um componente base de fluoro-
polimero, tal como politetrafluoroetileno (PTFE) e, em particular, pelc menos
um PTFE de alto peso molecular (HPTFE). A composicdo de revestimento
adicionalmente inclui uma composicao de fluoropolimero combinada. A
composic¢ao de fluoropolimero combinada & uma combinagio de pelo menos
um PTFE de baixo peso molecular (LPTFE) e pelo menos um fluoropolimero

processavel em fusdo. Apos aplicagao diretamente a um substrato ou sobre
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um revestimento subjacente, o revestimento demonstra aperfeicoada resis-

téncia a abrasdo e arranhao, assim como aperfeicoadas caracteristicas de
liberagao, como comparado a revestimentos conhecidos que incluem so-
mente HPTFE ou HPTFE com uma pequena quantidade de fluoropolimero
processavel em fusao.

Em uma forma, a presente invencédo prové uma composicao de
revestimento de fluoropolimero, compreendendo: um componente base de
fluoropolimero presente em uma quantidade de entre 30% em peso € 96%
em peso baseado no peso total de sélidos de todos os fluoropolimeros na
composicao de revestimento, o componente base de fluoropelimero com-
preendendo pelo menos um fluoropolimero incluindo politetrafluoroetileno de
alto peso molecular (HPTFE) tendo um peso molecular numérico médio (M)
de pelo menos 500.000; e uma composigao de fluoropolimero combinada
presente em uma quantidade de entre 4% em peso e 70% em peso baseado
no peso de sdlidos totais de todos os fluoropolimeros na composicao de re-
vestimento, a composigéo de fluoropolimeros combinada compreendendo:
pelo menos um politetrafluoroetileno de baixo peso molecular (LPTFE) tendo
uma primeira temperatura de fusdo (Ty,) de 335 C ou menos; e pelo menos
um fluoropolimero de fusédo processavel (MPF),

O componente base de fluoropolimero pode estar presente em
uma quantidade de entre 60% em peso e 96% em peso e a composicéo de
fluoropolimero combinada esta presente em uma quantidade de entre 4%.
em peso e 40% em peso baseado no peso de sdlidos totais de todos os fluo-
ropolimeros na composicao de revestimento. O pelo menos um politetrafiuo-
roetileno de baixo peso molecular (LPTFE) pode estar presente em uma
quantidade entre 2% em peso € 15% em peso e 0 pelo menos um fluoropo-
limero de fuséo processavel (MPF) esta presente em uma quantidade de
entre 2% em peso e 15% em peso baseado no peso de soélidos totais de to-
dos os fluoropolimeros na composi¢ao de revestimento.

O pelo menos um polimero de fuséo processavel pode compre-
ender perfluoroalcéxi (PFA) presente em uma quantidade entre 20% em pe-

so e 85% em peso, baseado no peso de sodlidos totfais dos fluoropolimeros
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na composigéo de fluoropolimeros combinada. O pelo menos um fluoropoli-
mero de fuséo processavel pode compreender perfluoroalcodxi (PFA) presen-
te em uma quantidade entre 37% em peso e 65% em peso, baseado no pe-
so de solidos totais dos fluoropolimeros na composigao de fluoropolimero
combinada.

O pelo menos um politetrafiuoroetilenc de baixo peso molecular
(LPTFE) pode ter um tamanho de particula médio selecionado do grupo
consistindo em 0,9 micron (um) ou menos, 0,75 micron (um) ou menos, 0,5
micron (um) ou menos, 0,4 micron (um) ou menos, 0,3 micron (um) ou me-
nos, e 0,2 micron (um) ou menos. O pelo menos um politetrafluoroetileno de
baixo peso molecular (LPTFE) pode ter uma primeira temperatura de fuséo
Tm selecionada do grupo consistindo em 332 "C ou menos, 330 C ou menos,
329 'C ou menos, 328 'C ou menos, 327 C ou menos, 326 C ou menos, e
325°C ou menos. O pelo menos um politetrafluoroetileno de baixo peso mo-
lecular (LPTFE) pode ser selecionade do grupo consistindo em: um LPTFE
obtido via polimerizagao de emulsdo e sem ser submetido & aglomeracao,
degradacéao térmica, ou irradiagcao, e tem um tamanho de particula médio de
1,0 micron (um) ou menos; um micropulverizado de LPTFE obtido via poli-
merizagao de emulsdo com ou sem uma subsequente etapa de redugéo de
peso molecular, e um micropulverizado de LPTFE obtido via polimerizagdo
de suspensao com ou sem uma subsequente etapa de redugao de peso mo-
lecular.

O pelo menos um politetrafluoroetileno de alto peso molecular
(HPTFE) pode incluir um comondémero de modificacdo em uma quantidade
de menos que 1% em peso baseado no peso do politetrafluoroetileno de alto
peso molecular (HPTFE). O pelo menos um flueropolimere de fusao proces-
savel (MPF) tem um tamanho de particula médio de 1,0 micron (um) ou me-
nos.

Em uma outra forma disso, a presente invengdo prové um artigo
revestido, compreendendo: um substrato rigido; e um revestimento sobre o
substrato rigido, compreendendo: pelo menos um politetrafluoroetileno de

alto peso molecular (HPTFE) tendo um peso molecular numérico médio (M;)
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de pelo menos 500.000 e presente em uma quantidade de entre 30% em
peso, e 96% em peso baseado no peso de sodlidos totais de todos os fluoro-
polimeros na composigédo de revestimento; pelo menos um politetrafluoroeti-
leno de baixo peso molecular (LPTFE) tendo um peso molecular numérico
médio (M,) de menos que 500 000; e pelo menos um fluoropolimero proces-
savel em fusdo (MPF).

O pelo menos um componente base fluoropolimero pode estar
presente em uma quantidade de entre 60% em peso € 96% em peso e o
pelo menos um politetraflucroetileno de baixo peso molecular (LPTFE) e o
pelo menos um fluoropolimero de fusao processavel (MPF) estdo juntos pre-
sentes em uma quantidade entre 4% em peso e 40% em peso baseado no
peso de sodlidos totais de todos os fluoropolimeros no revestimento. O pelo
menos um politetrafluoroetileno (LPTFE) de baixo peso molecular pode estar
presente em uma quantidade entre 2% em peso e 15% em peso e o pelo
menos um fluoropolimero de fusdo processavel (MPF) esta presente em
uma quantidade de entre 2% em peso e 15% em peso baseado no peso de
sélidos totais de todos os fluoropolimeros no revestimento.

O pelo menos um fluoropolimero de fusdo processavel (MPF)
pode compreender perfluoroalcéxi (PFA) presente em quantidades entre
20% em peso e 85% em peso baseado no peso de sélidos totais do pelo
menos um politetrafluoroetileno de baixo peso molecular (LPTFE) e o pelo
menos um flucropolimero de fusdo processavel (MPF). O pelo menos um
flucropolimero de fus@o processavel (MPF) pode compreender perfluoroal-
coxi (PFA) presente em uma quantidade entre 37% em peso e 65% em peso
baseado no peso de solidos totais do pelo menos um politetrafluoroetileno
de baixo peso molecular (LPTFE) e o pelo menos um fluoropolimero de fu-
sdo processavel (MPF).

O revestimento pode ter um angulo de contato de pelo menos
110°, e/ou um brilho medido de pelo menos 25% de refletancia a 60°, efou
uma aspereza de superficie (Ra) de menos que 100 nm.

BREVE DESCRICAO DOS DESENHOS

As caracteristicas mencionadas acima e outras e vantagens des-
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ta invengdo, € a maneira de obter as mesmas, tornar-se-do aparentes e a
propria invengdo serd melhor entendida através de referéncia & seguinte
descricdo de uma realizagéo da invengdo tomada em conjuncao com os de-
senhos acompanhantes, em que:

as figuras 1 e 2 correspondem ao exemplo 6, em que:

a figura 1 € uma imagem de perfildmetro de laser do revestimen-
to superior controle;

a figura 2 é uma imagem de perfildmetro de laser de um reves-
timento superior fabricado de acordo com a presente exposigao;

as figuras 3-23 correspondem a revestimentos superiores 1-10
de exemplo 1, em que:

a figura 3 & um gréfico de classificagao de teste de liberagéo de
ovo vs. teor de HPTFE;

a figura 4 € um gréfico de resultados de testes de abrasao alter-
nativo vs. teor de HPTFE;

a figura 5 € um grafico de resultados de teste de adesédo de ar-
ranh&o mecéanico (MSAT) vs. teor de HPTFE;

a figura 6 € um grafico de brilho 60° vs. teor de HPTFE;

a figura 7 & um grafico de angulo de contato vs. teor de HPTFE;

a figura 8 &€ um grafico de classificagdo de teste de liberacio de
ovo vs. teor de LPTFE;

a figura 9 & um grafico de resultados de teste de abrasao alter-
nativo vs. teor de LPTFE;

a figura 10 € um grafico de resultados de teste de adesdo de ar-
ranhdo mecanico (MSAT) vs. teor de LPTFE;

a figura 11 € um grafico de angulo de contato vs. teor de LPTFE;

a figura 12 € um gréfico de brilho de 60° vs. teor de LPTFE;

a figura 13 € um grafico de classificagéo de teste de liberagdo de
ovo vs. teor de MPF;

a figura 14 é um grafico de resultados de teste de abrasao alter-
nativo vs. teor de MPF;

a figura 15 € um gréfico de resultados de teste de adesao de ar-
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ranhao mecéanico (MSAT) vs. teor de MPF; e

a figura 16 & um grafico de brilho de 60° vs. teor de MPF;

a figura 17 & um gréfico de angulo de contato vs. teor de MPF;

as figuras 18-23 correspondem a exemplo 8, em que:

a figura 18 & um grafico de contorno de resuitados de teste de li-
beracao de ovo plotados contra teor de LPTFE € MPF (PFA);

a figura 19 é um grafico de controle de resultados de teste de
abrasé&o alternativo plotados contra teor de LPTFE e MPF (PFA);

a figura 20 é um grafico de conforno de resultados de teste de
adesdo de arranhdo mecéanico (MSAT) plotados contra teor de LPTFE e
MPF (PFA);

a figura 21 & um grafico de contorno de brilho medido plotado
contra teor de LPTFE e MPF (PFA);

a figura 22 é um grafico contorno de angulo de contato medido
plotado contra teor de LPTFE e MPF (PFA);

a figura 23 € um grafico de contorno dos resultados normaliza-
dos dos resultados de teste de liberacao de ovo seco, os resultados de teste
de abrasao alternativo, os resultados de teste de adesao de arranh@o mecéa-
nico (MSAT), o brilho medido, e 0 angulo de contato medido, plotados contra
o teor de LPTFE e MPF (PFA).;

as figuras 24-35 correspondem aos resultados de testes para os
revestimentos superiores de exemplo 9, em gue:

a figura 24 & um grafico de contorno do teste de liberacdo de ovo
seco contra teor de LPTFE e MPF (PFA);

a figura 25 & um gréafico de controle do teste de leite queimado
plotado contra teor de LPTFE e MPF (PFA);

a figura 26 € um grafico de contorno de brilho medido plotado
contra teor de LPTFE e MPF (PFA);

a figura 27 é um grafico de contorno de angulo de contato medi-
do plotado contra teor de LPTFE e MPF (PFA);

a figura 28 € um gréfico de contorno do teste de abrasdo alterna-

tivo de revestimentos superiores aplicados sobre revestimento base A plota-
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dos contra teor de LPTFE € MPF (PFA);

a figura 29 & um grafico de contorno do teste de abraszo alterna-
tivo de revestimentos superiores aplicados sobre revestimento base B plota-
dos contra teor de LPTFE e MPF (PFA);

a figura 30 & um grafico de contorno dos resultados de teste de
adesao de arranhdo mecéanico (MSAT) de revestimentos superiores aplica-
dos sobre revestimento base A plotados contra teor de LFTFE e MPF (PFA);

a figura 31 é um grafico contorno dos resultados de teste de a-
desao de arranh@o mecanico (MSAT) de revestimentos superiores aplicados
sobre revestimento base B plotados contra teor de LPTFE e MPF (PFA);

a figura 32 & um grafico de contomo de resultados de teste de
abrasao normalizados plotados contra teor de LPTFE e MPF (PFA);

a figura 33 € um gréfico de contorno de resultados de teste de li-
beracé@o normalizados plotados contra teor de LPTFE e MPF (PFA);

a figura 34 & um gréafico controle de propriedades de superficie
normalizadas plotadas contra teor de LPTFE e MPF (PFA); e

a figura 35 & um gréafico de contorno de resultados de teste de
abras@o normalizados, resuliados de teste de liberagdo, e propriedades de
superficie plotados contra teor de LPTFE e MPF (PFA).

As exemplificacdes aqui mostradas ilustram realizagées da in-
vencao, e tais exemplificacées ndo sdo para serem construidas como limi-
fantes do escopo da invencéo em qualquer maneira.

DESCRICAO DETALHADA

A presente invencao prové uma composicao de revestimento de
fluoropolimero que pode ser aplicada sobre um primer e/ou pelo menos um
revestimento intermediario em um sistema de revestimento nao pegajoso. A
composicéo de revestimento pode ser preparada e aplicada na forma de
uma dispersao liquida, e inclui pelo menos um componente base de fluoro-
polimero, tal como politetrafiuoroetileno (PTFE) e, em particular, pelo menos
um PTFE de alto peso molecular (HPTFE). A composi¢ao de revestimento
adicionalmente inclui uma composi¢do de fluoropolimero combinada. A

composigao de fluoropolimero combinada & uma combinagéo de pelo menos
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um PTFE de baixo peso molecular (LPTFE) e pelo menos um fluoropolimero
de fusdo processavel. Apds aplicagdo diretamente a um substrato ou sobre
um revestimento subjacente, o revestimento demonstra aperfeicoada resis-
téncia a arranh&o e abraséo, assim como aperfeigoadas caracteristicas de
liberagdo, comparado a revestimentos conhecidos que incluem somente
HPTFE ou HPTFE com uma pequena quantidade de fluoropolimero proces-
savel na fusao.

Em uma realizacédo, a presente composicao de revestimento é
aplicada sobre um revestimento subjacente, ou revestimento inferior. O re-
vestimento inferior pode ser um revestimento base, que é o revestimento
aplicado diretamente a um substrato subjacente (algumas vezes aqui referi-
do como primer), opcionalmente junto com um ou mais revestimentos inter-
mediarios. Nestas realizagGes, o presente revestimento é aqui referido como
um "revestimento superior" ou um "revestimento de cima" e estes termos
sao geralmente intercambiaveis. Em outras realizacées, a presente compo-
sicao de revestimento pode ser aplicada diretamente a um substrato para
formar um revestimento em contato direto com o substrato pelo que o reves-
timento n&o é aplicado sobre quaisquer revestimentos inferiores. Ainda em
realizagdes, o presente sistema de revestimento pode ser ele propric um
revestimento inferior.

A presente composicdo de revestimento geralmente inclui pelo
menos um compeonente base de fluoropolimero e uma composicao de fluo-
ropolimero combinada. O componente base de fluoropolimero é tipicamente
um PTFE de alto peso molecular (HPTFE). A composigédo de fluoropolimero
combinada inclui pelo menos um PTFE de baixo peso molecular (LPTFE) e
pelo menos um fluoropolimero processavel em fusio (MPF).

|. Componentes base de fluoropolimero

O componente base de fluoropolimero inclui pelo menos um flu-
oropolimero, tal como politetrafluoroetileno (PTFE), copolimeros de tetrafluo-
roetileno e etileno (ETFE), copolimeros de tetrafluoroetileno e perfluoro (al-
quil vinil éteres) (PAVE), copolimeros de tetrafluoroetileno e perfluoro (etil
vinil éter) (PEVE), copolimeros de tetrafluoroetileno e perfluoro (propil vinil



10

15

20

25

30

10/64

éter) (PPVE), copolimeros de tetrafluoroetileno e perfluoro (metil vinil éter)
(PMVE), copolimeros de tetrafluoroetileno e hexafluoropropilenc (FEP), co-
polimeros de tetrafluoroetileno e perfluoro vinil éter (PFA) e fluoreto de poli-
vinilideno (PVDF) e copolimeros de tetrafluoroetileno, hexafluoropropileno, e
diflucreto de vinilideno (THV), e outros polimeros perfluorados. Fldors elas-
témeros baseados em PTFE também podem ser usados.

Tipicamente, o componente base de fluoropolimero serda um ou
mais fluoropolimeros perfluorados e, em particular, serd um ou mais tradi-
cionais componentes PTFE de alto peso molecular (HPTFE).

O peso molecular numérico médio (M,) do HPTFE é tipicamente
pelo menos 500 000 ou mais, e pode ser pelo menos 1.000.000 ou mais, e
HPTFE apropriado na forma de dispersdes liquidas e/ou pulverizados séo
disponiveis de muitas fontes comerciais. Dispersées de HPTFE liquidas tipi-
camente incluem tensoativos para estabilidade, embora dispersées de HPT-
FE "nao estabilizadas", tipicamente tendo menos que 1,0% em peso de ten-
soativo, também s&o disponiveis e também podem ser usadas. Quando é
usado um pulverizado, o pulverizado tipicamente sera disperso em um liqui-
do para preparar a composicao de revestimento.

Em algumas modalidades, o HPTFE pode incluir uma pequena
quantidade de comondmero de modificagdo, em cujo caso o HPTFE é um
copolimero conhecido na técnica como "PTFE modificado” ou "PTFE modifi-
cado com tragos". Exemplos do comonémero de modificagzo incluem perflu-
oropropilviniléter (PPVE), outros modificadores, como hexafluoropropileno
(HFP), clorotrifluoroetileno (CTFE), perfluorobutiletiieno (PFBE), ou outros
perfluoroalquilviniléteres, como perfluorometilviniléter (PMVE) ou perfluoroe-
tilviniléter (PEVE). O comonémero de modificagao tipicamente estara pre-
sente em uma quantidade de menos que 1% em peso, por exemplo, basea-
do. no peso do HPTFE.

Il. Composicdes de fluoropolimero combinadas

A composigdo de fluoropolimero combinada geralmente inclui
pelo menos um PTFE de baixo peso molecular (LPTFE) e pelo menos um

fluoropolimero processavel em fusdo. Apropriados componentes fluoropoli-
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mero e combinagdes sdo discutidos abaixo, e também sdo mostrados no
pedido de patente U.S. N™ 12/468 580, intitulado "Composig6es de fluoropo-
limero combinadas", depositado em 19 de maio de 2009, cedida para o ces-
sionario da presente invencao, a exposigdo da qual & expressamente aqui
incorporada por referéncia.

A. Politetrafluoroetilenoc de baixo peso molecular (LPTFE)

O primeiro fluoropolimero da presente composigdo de fluoropo-

limeros combinados pode ser uma disperséo liquida de tpolitetrafluoroetileno

(PTFE) e, em particular, pode ser uma dispersao liquida de um PTFE tendo

um baixo peso molecular (LPTFE) efou opcionalmente outras propriedades
como aqui discutidas em detalhes.

A disperséo liquida de LPTFE na maioria das reacfes sera uma
disperséao aquosa, embora o LPTFE possa ser disperso em outros solventes
efou LPTFE originalmente em uma fase aquosa pode ser transferido de fase
em um outro solvente, tais como solventes orgéanicos incluindo hexano, ace-
tona, ou um alcool.

O |LPTFE, quando produzido como descrito acima, tipicamente
tera um tamanho de particula médio de 1,0 micron (um) ou menos, 0,9 mi-
cron (um) ou menos, 0,75 micron (um) ou menos, 0,5 micron (um) ou menos,
0.4 micron (um) ou menos, 0,3 micron (um) ou menos, ou 0,2 micron (um)
ou menos, como medido afravés de uma maneira apropriada tal como atra-
vés de difragao de luz laser através de ISSO 13320. Em algumas modalida-
des, o LPTFE pode ter um tamanho de particula médio tdo baixe como 30,
50, 100, ou 150 nm, ou tdo grande como 200, 250, ou 350 nm, por exemplo.

O peso molecular numérico médio (M,) do LPTFE tipicamente
sera menos que 500.000 e, na maioria das modalidades, pode ser tdo baixo
como 10.000 ou maior, 20.000 ou maior, ou 25.000 ou maior, ou pode ser
tao alto como 200.000 ou menos, 100.000 ou menos, ou 70.000 ou menos,
60.000 ou menos, ou 50.000 ou menos, por exemplo.

Uma maneira alternativa de caracterizacdo de peso molecular do
LPTFE & através de sua primeira temperatura de fuséo (Ty,), como determi-

nada através de um processo aproptiado tal como calorimetria de explora-
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gao diferencial (DSC), cuja primeira temperatura de fusdo (T, para LPTFE
pode ser igual a ou menos que 335 C. Em outras modalidades, a primeira
temperatura de fusdo do LPTFE pode ser igual a ou menos que 332 'C, igual
a ou menos que 330 C, igual a ou menos que 329 C, igual a ou menos que
328°C, igual a ou menos que 327 'C, igual a ou menos que 326 C, ou igual a
ou menos que 325 C,

O LPTFE pode ser provido na forma de uma dispersao aquosa
que é estabilizada, ndo estabilizada, ou minimamente estabilizada. Como
aqui usado, "nao estabilizada" ou "minimamente estabilizada" refere-se a
uma dispersao aquosa que inclui menos que 1,0% em peso de um tradicio-
nal tensoativo, tal como um tensoativo nao idnico, ou um tensoative aniénico,
baseado no peso da dispersdo aquosa de LPTFE. Em algumas modalidades,
a dispersdo de LPTFE pode ser provida na forma de uma dispersao aquosa
tendo menos que 1,0% em peso de tensoativo, menos que 0,8% em peso de
tensoativo, menos que 0,6% em peso de tensoativo, ou mesmo menos que
0,5% em peso de tensoativo. Em outras modalidades, a dispersao de LPTFE
pode ser provida na forma de uma disperséo aquesa que esta "estabilizada”,
tipicamente tendo 1-12% em peso de tensoativo. Entretanto, a natureza da
embalagem de estabilizacdo empregada nao & uma caracteristica critica
desta invencao.

Também, como discutido abaixo, o LPTFE pode ser provido na
forma de um micropulverizado sélido.

O LPTFE tipicamente estara na forma de um homopolimero de
PTFE de baixo peso molecular, Entretanto, em outras modalidades, o LPT-
FE pode incluir uma pequena quantidade de comonémero de modificacéo,
em cujo caso o PTFE é um copolimero conhecido na técnica como "PTFE
modificade” ou "PTFE modificado com trago". Exemplos do comondmero de
modificagdo incluem perfluoropropilviniléter (PPVE), outros modificadores,
como hexafluoropropileno (HFP), clorotrifluoroetileno (CTFE), perflucrobutile-
tileno (PFBE), ou outros perfluoroalquilviniléteres, como perfluorometilvinilé-
ter (PMVE) ou perfluoroetilviniléter (PEVE). O comondmero de modificagao

tipicamente estara presente em uma quantidade de menos que 1% em peso,



10

13/64

por exemplo, com relacao ao PTFE.

Apropriadas dispersées de LPTFE incluem SFN-D, disponivel de

Chenguang R.L.C.l., Chengdu, 610036 P.R. China, assim como TE3877N,
disponivel de DuPont. Outros micropulverizados de LPTFE exemplares in-
cluem Dyncon TF-9207, disponivel de Dyncon LLC, LDW-410, disponivel de
Daikin Industries, Inc., e MP-25, MP-55, MP-8T e UF 8TA, cada um disponi-

vel de Laurel Products.

Estes fluoropolimeros t&ém caracteristicas mostradas na tabela 1

abaixo:
Tabela 1
Caracteristicas de politetrafluoroetilenos de baixo peso molecu-
lar (LPTFE) exemplares
LPTFE |Teor de|Peso mo-Tamanho de|Tensoativo (%|Primeira tem-
solidos (lecular particula em peso, base-|peratura de
(% em|(Mn) médio (um) |ado no peso de(fuséo
peso) |(estimado) LPTFE) (DSC) (°C)
(tipo) )
SFN-D |50 10.000 -|0,19 5% 324,5-326
20.000 |
TE3877N|60 65.000 -|0,2 6% (néo-iénico) |327,6
70.000 _
LDW-410(40 80.000 -|0,2 5% 3294
90.000
TF-9207 |100 65.000 -|13,27 N/A 3276
70.000 i
MP-8T [100 ca, 25.000 [1,32 N/A 3231
MP-10 (100 100.000 |0,84 N/A 330
MP-55 (100 40.000 -{11,06 N/A 3243
50.000
MP-25 (100 ca. 0,28 N/A 332
130.000
UF-8TA (100 ca. 95.000 |1,22 N/A 331,56
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Tipos exemplares de LPTFE que podem ser usados na presente
invencao sao discutidos abaixo.
i. LPTFE produzido por polimerizacdo de dispersdo ou polimeri-

zacao de emuls3do e gue a sequir ndo é aglomerado, irradiado, ou degradado

termicamente

Em uma primeira modalidade da presente invengéo, o LPTFE é
produzido através de um processo de polimerizagdo que & bem conhecido
na técnica como polimerizacdo de disperséo ou polimerizagao de emuls&o.
Estes processos de polimerizagdo podem ser conduzidos com agentes de
transferéncia de cadeia, que reduzem o peso molecular médio dos fluoropo-
limeros produzidos, efou via outros processos pelo que o processo de poli-
mefizacdo é controlado para formar uma dispersao liquida de particulas po-
limerizadas diretamente de PTFE tendo baixo peso molecular (LPTFE).

Nestas modalidades, o LPTFE, apos ser produzido por polimeri-
zagao de disperséo ou polimerizacao de emulsdo, a seguir nao é aglomera-
do, irradiado, ou degradado termicamente. Em particular, o LPTFE n&o foi
submetido a quaisquer etapas de aglomeracdo durante sua fabricagéo, e por
isso retém um tamanho médio de particula pequeno. Ainda, o LPTFE n&o fai
submetido a degradagéo térmica para reduzir seu peso molecular. Ainda, o
LPTFE néo foi submetido a irradiacao, tal como através de feixe de elétrons

de alta energia, para reduzir seu peso molecular. Nestas modalidades, as

dispersbes de LPTFE n&o demonstrardo um espectro e/ou estardo abaixo de

um limite de deteccdo quando submetidas a espectroscopia de ressonancia
de spin de elétron (ESR) ou ressonancia paramagnética de elétron (EPR),
como oposto a PTFE irradiado, que demonstrara tais espectros e/ou de ou-
tro modo tera radicais livres detectaveis.

Estes tipos de dispersdes de LPTFE séo providas como disper-
sbes aquosas gue sdo obtidas via um processo de polimerizagao de emul-
séo ou dispersao controlada para produzir LPTFE diretamente polimerizado
que nao € a seguir submetido a aglomeracao, degradacao térmica, ou irradi-
acéo. Estes tipos de dispersées de LPTFE serao apreciados por aqueles

versados na técnica serem distintos de outros materiais PTFE gue s&o co-
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mercialmente disponiveis.

Primeira, estes tipos de dispersdoes de LPTFE sao distintas de
PTFE que & produzido através do processo de polimerizagao bem conhecido
na técnica como polimerizagdo de suspensdo ou granular, que rende PTFE
conhecido na técnica come resina PTFE granuiar ou pulverizado de molda-
gem de PTFE granular. Resinas PTFE granulares tipicamente terdo um alto
peso molecular, tal como um peso molecular numérico médio (M,) de pelo
menos 1.000 000 ou mais e uma primeira temperatura de fusdo (T,) maior
que 335 'C, tipicamente muito maior que 335 'C. Resina PTFE granular é
tipicamente provida em forma pulverizada sélida incluindo particulas tendo
um tamanho de particula médio de vérios micra, tipicamente de 10 a 700
microns (um). Estas resinas também podem ser providas como resinas de
corte fino tendo um tamanho de particula médio de 20 a 40 microns (um),
por exemplo.

Adicionalmente, estes tipos de dispersées de LPTFE podem ser
distintos de materiais de menor pese molecular preparados de resinas PTFE
granulares de afto peso molecular que foram degradadas por irradiagédo ou
degradaca@o térmica para formacdo de materiais de baixo peso molecular
conhecidos como micropulverizados de PTFE granular, que tipicamente tém
um tamanho de particula variando entre 0,2 e 20 microns (um). Exemplos de
micropulverizados de PTFE granulares incluem resinas Zonyl MP1200,
MP1300, e MP1400, disponiveis de DuPont (Zonyl &€ uma marca registrada
de E.l. duPont de Nemours & Co.).

Segundo, estes tipos de dispersdes de LPTFE também s&o dis-
tintas de disperstes de PTFE de alto peso molecular fabricadas a partir de
polimerizag@o de dispersdo ou emulsdo conduzida sem agentes de transfe-
réncia de cadeia para pelo que polimerizar um PTFE de alto peso molecular
tendo um peso molecular numeérico médio (M,) de pelo menos 1.000.000 ou
mais, e uma primeira temperatura de fus&o (T,) maior que 335 C, tipicamen-
te muito maior que 335 'C. Estas dispersdes de PTFE de alto peso molecular
sao tipicamente estabilizadas com um tradicional tensoativo presente em

uma quantidade maior que 1,0% em peso, tipicamente muito maior que 1,0%
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em peso.

Adicionalmente, estes tipos de dispersdes de LPTFE também
séo distintas de dispersdes de PTFE de alto peso molecular que sao produ-
zidas via polimerizagdo de dispersao ou emulsdo e a seguir coaguladas ou
aglomeradas.

Ainda, estes tipos de dispersdes de LPTFE s3o distintos de dis-
persbes de PTFE de alto peso molecular que sdo produzidas via polimeriza-
¢ao de dispersdo ou emulsdo e a seguir coaguladas ou aglomeradas, e en-
tao sao submetidas a degradagdo térmica ou irradiagdo para formacao de
pulverizados de PTFE de baixo peso molecular, conhecidos na técnica como
micropulverizados de PTFE, que sdo providos como pulverizados solidos
tendo um tamanho de particula entre 0,2 e 20 microns (um), tal como para
uso em extrusdo e outras aplicagbes. Exemplos de micropulverizados de
PTFE incluem resinas Zonyl MP1000, MP1100, MP1500 e MP1600, disponi-
veis de DuPont (Zonyl € uma marca registrada de E.l. du Pont de Nemours &
Co.). Entretanto, como discutido abaixo, estes tipos de micropulverizados de
LPTFE também podem ser usados em uma segunda modalidade da presen-
te invencao.

Terceiro, estes tipos de dispersdes de LPTFE séo distintos de
micropulverizados de LPTFE que sado polimerizados via polimerizagdo de
dispersdo ou emulsao na presenga de agentes de transferéncia de cadeia, e
entdo sdo aglomerados para formagéo de micropulverizados de PTFE tendo
um tamanho de particula médio de entre 0,2 e 20 microns (um), por exemplo.

ii. Micropulverizados de LPTFE

Em uma segunda modalidade da presente inven¢éo, o LPTFE
pode estar na forma de um micropulverizado de LPTFE.

Um primeiro tipo de micropulverizados de LPTFE sao derivados
de dispersdes de PTFE de alto peso molecular que séo produzidas via poli-
merizagdo de dispers@o ou emulséo e a seguir coaguladas ou aglomeradas,
e entdo submetidas a degradacéo térmica ou irradiagdo para formagéo de
pulverizados de PTFE de baixo peso molecular, conhecidos na téchica como

micropulverizados de PTFE e aqui referidos como micropulverizados de
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LPTFE, que s&o tipicamente providos como pulverizados sélidos tendo um
tamanho de particula tipicamente entre 0,2 e 20 microns (um).

Exemplos destes tipos de micropulverizados de LPTFE incluem
resinas Zonyl MP1000, MP 1100, MP 1500 e MP1600, disponiveis de DuPont
(Zonyl € uma marca registrada de E. |. du Pont de Nemours & Co.); € MP-10,
MP-25, MP-55 e UF-8TA, cada uma disponivel de Laurel Products.

Um segundo tipo de micropulverizados de LPTFE s&o derivados
de resinas PTFE granulares de alto peso molecular que foram degradadas
por irradiagcéo ou degradagdo térmica para formagdo de materiais de baixo
peso molecular conhecidos como micropulverizados de PTFE granulares,
que tipicamente tém um tamanho de particula variando tipicamente entre 2 e
20 microns (um).

Exemplos destes tipos de micropulverizados de LPTFE incluem
resinas Zonyl MP1200, MP1300, e MP 1400, disponiveis de DuPont (Zonyl é
uma marca registrada de E.|. du Pont de Nemours & Co.) e MP-8T e MP-10,
disponiveis de Laurel Products.

Um terceiro tipo destes micropulverizados de LPTFE s&o polime-
rizados via polimerizagdo de dispersdo ou emuls@o ou suspensdoc na pre-
senca de agentes de transferéncia de cadeia, e entdo podem ser aglomera-
dos para formacao de micropulverizados de LPTFE tendo um tamanho de
particula médio de tipicamente entre 0,2 e 20 microns (um), por exemplo.

B. Fluoropolimeros processaveis em fusao (MPF)

O segundo fluoropalimero da composicao de fluoropolimeros
combinados pode ser uma disperséo liquida de um ou mais fluoropolimeros
processaveis em fusdo (MPF), como perfluoroalcéxi (PFA) (copolimeros de
tetrafluorcetileno (TFE) e perfluoroalquilviniléteres), incluindo etiifluoroalco-
ximetilfluoroalcoxi (MFA) (um copolimero de tetrafluoroetileno (TFE) e per-
fluorometilviniléter (PMVE)) e etilfluoroalcdxi (EFA) (um copolimero de tetra-
fluoroetileno (TFE) e perfluoroetilviniléter (PEVE)); e etileno propileno fluora-
do (FEP), por exemplo.

O MPF pode ser produzido através de um processo de polimeri-

zacao que & bem conhecido na técnica como polimerizagao de dispersao ou
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polimerizagao de emulsdo. Estes processos de polimerizacdo podem ser
conduzidos com agentes de transferéncia de cadeia, que reduzem o peso
molecular médio dos fluoropolimeros produzidos, efou via outros processos
pelo que o processo de polimerizagéo € controlado para formar uma disper-
sao liquida de particulas de MPF polimerizadas diretamente.

Na maioria das modalidades, o MPF, apés ser produzido por po-
limerizagdo de dispersdo ou polimerizagdo de emulsao, a seguir ndo é aglo-
merado, irradiado, ou degradado termicamente. Em particular, o MPF nao
tera sido submetido a quaisquer etapas de aglomeragédo durante sua fabri-
cagéo, e por isso retém um pequeno tamanho de particula médio como des-
crito abaixo.

A dispersao liquida de MPF na maioria das modalidades sera
uma dispersdo aquosa, embora o MPF possa ser disperso em outros solven-
tes e/ou MPF originalmente em uma fase aquosa pode ser transferido de
fase em um outro solvente, tais como solventes organicos incluindo hexano,
acetona, ou um alcool,

O MPF, quando produzido como descrito acima, tipicamente tera
um tamanho médio de particula de 1,0 micron (um) ou menos, 0,9 micron
(um) ou menos, 0,75 micron (um) ou menos, 0,5 micron (um) ou menos, 0,4
micron (um) ou menos, 0,3 micron (um) ou menos, 0,2 micron (um) ou me-
nos. Em particular, o MPF pode ter um tamanho de particula médio tao baixo
quanto 30, 50, 100, ou 150 nm, ou t&o grande quanto 200, 250, ou 350 nm,
por exemplo.

Em outras modalidades, pulverizados de MPF também podem
ser usados.

O MPF pode ser provido na forma de uma dispersdo aguosa que
¢ estabilizada, nao estabilizada, ou minimamente estabilizada. Como aqui
usados, "nao estabilizada" ou "minimamente estabilizada" referem-se a uma
disperséo aquosa que inclui menos que 1,0% em peso de um tensoativo tra-
dicional, tal como tensoative néo idnico ou um tensoative anidnico, baseado
no peso da disperséo aquosa de MPF. Em algumas modalidades, a disper-

séo de MPF pode ser provida na forma de uma dispersdo aquosa tendo me-
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nos que 1,0% em peso de tensoativo, menos que 0,8% em peso de tensoa-
tivo, menos que 0,6% em peso de tensoativo, ou mesmo 'menos que 0,5%
em peso de tensoativo. Em outras modalidades, a dispersdo de MPF pode
ser provida na forma de uma dispersdo aquosa que & "estabilizada", tipica-
mente tendo 1-12% em peso de tensoativo.

Tipicamente, a taxa de fluxo de fusdo (MFR) do MPF sera maior
que 0,5 g / 10 minutos e, em uma modalidade, pode ser cerca de 2 g / 10
minutos ou maior, como determinada por ASTM D1238.

Também, o MPF tipicamente tera um teor de comondmero, isto
€, um teor de um ou mais mondmeros outros que nao tetrafluoroetileno
(TFE), de cerca de 3,0% em peso ou maior, tal como 4,0% em peso ou mai-
or, 4,56% em peso ou maior, 5,0% em peso ou maior, 5,5% em peso ou maior,
ou 6,0% em peso ou maior.

Apropriadas dispersdes de MPF incluem TE7224 (PFA), dispo-
nivel de DuPont, 6900Z (PFA), dispenivel de Dyneon LLC, TES568 (FEP),
disponivel de DuPont, Neoflon ND-110 (FEP), disponivel de Daikin, & Hyflon
XPH 6202-1 (MFA), disponivel de Solvay. Estas dispersées de MPF tém ca-
racteristicas mostradas na tabela 2 abaixo:

Tabela 2

Caracteristicas de fluoropolimeros processaveis em fusdo e-

xemplares (MPF)

MPF (tipo) |Teor de|Tamanho Taxa de escoa-|Primeira tempe-
sélidos (% |médio de/mento de fuséoratura de fuséo
em peso) |particula (p-|(MFR) (g/10 minu-|(DSC) (°C)

m) __|tos)

DuPont 58,6 0,26 2,4 313,0 (patamar

TE7224 321,2)

(FA)

Dyneon 49,4 0,31 19,4 310,25

69002

(PFA)
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MPF (tipo) |Teor de|{Tamanho Taxa de escoa-|Primeira tempe-
solidos (%|médio de/mento de fusaojratura de fuséo
em peso) |particula (p-|(MFR) (g/10 minu-{(DSC) (°C)

m) tos) ,

DuPont 55,6 0,17 11,9 257,84

TE9568

(FEP)

Daikin Neo-|56,5 0,16 - 232,83

flon ND-110

(FEP)

Solvay Hy-|27,2 0,28 45 306,31 (patamar

flon XPH 287,29)

6202-1

(MFA)

Para formar a composigdo de fluoropolimeros combinados da
presente invengdo, uma dispersao liquida de LPTFE e uma disperséo liquida
de MPF sao combinadas. Quando as dispersbes liquidas sao usadas, as
dispersées podem ter teores de sélidos varidveis, e aqueles versados na
técnica reconhecerédo que os pesos Umidos das dispersées de LPTFE e
MPF liquidas podem ser selecionados baseado nos teores de sélidos das
dispersdes e a desejada razao de porcentagem em peso relativa do LPTFE
e MPF que é desejada nas resultantes composi¢gdes combinadas.

Notavelmente, devido LPTFE & o MPF serem providos na forma
de dispersdes liquidas tendo os pequenos tamanhos médios de particulas
mostrados acima, com combinacao das particulas das dispersdes do LPTFE
e MPF séao colocadas em contato umas com as outras no nivel submicron,
antes de posteriores etapas de processamento nas quais as dispersées sao
secas ou fundidas, por exemplo. Como discutido acima, o LPTFE e MPF nao
sao aglomerados antes de combinagéo, de modo que a interagdo submicron
do LPTFE e MPF é pensada facilitar a formacédo de uma especifica forma
cristalina da combinagéo de fluoropolimeros seca ou curada que é acredita-

da ser importante para obtengcdo de resultados benéficos obtidos com as
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presentes composi¢cdoes combinadas.

As razbes relativas, fracdes, ou porcentagens em peso do LPT-
FE e MPF na composigcao de fluoropolimeros combinados descritas abaixo
sao baseadas no peso de solidos totais dos fluoropolimeros LPTFE e MPF,
excluinde outros fluoropolimeros que ndo LPTFE e MPF assim como com-
ponentes ndo fluoropolimero que podem estar presentes, tais como agua ou
outros solventes, tensoativos, pigmentos, materiais de enchimento, € outras
composicoes.

O LPTFE pode compreender tdo pouco quanto 5% em peso,
10% em peso, ou 15% em peso, ou tanto quanto 85% em peso, 90% em
peso, ou 95% em peso da composicado de fluoropolimeros combinados e, em
outras modalidades, o LPTFE pode compreender entre 40% em peso e 60%
em peso da composigdo combinada, entre 45% em peso e 55% em peso da
composigao combinada, ou cerca de 50% em peso da composicao de fluo-
ropolimeros combinados. Assim, o MPF pode compreender tanto quanto
85% em peso, 90% em peso, ou 95% em peso, ou tdo pouco quanto 5% em
peso, 10% em peso, ou 156% em peso da composigdo de fluoropolimeros
combinados e, em outras modalidades, o MPF pode compreender entre 60%
em peso e 40% em peso da composicdo combinada, entre 55% em peso €
45% em peso da composigdo combinada, ou cerca de 50% em peso da
composigao de fluoropolimeros combinados,

Combinacdes de LPTFE e MFA podem incluir, em uma modali-
dade, de 35% em, peso a 90% em peso de MFA e de 10% em peso a 65%
em peso de LPTFE. Em uma outra modalidade, tais combinacdes podem
incluir de 35% em peso a 76% em peso de MFA e de 24% em peso a 65%
em peso de LPTFE. Em uma outra modalidade, tais combinagbes podem
incluir de 56% em peso a 76% em peso de MFA e de 24% em peso a 44%
em peso de LPTFE. Em uma outra modalidade, tais combinagcbes podem
incluir de 63% em peso a 70% em peso de MFA e de 30% em peso a 37%
em peso de LPTFE. Ainda em uma modalidade, tais combinagdes podem
incluir 67% em peso de MFA e 33% em peso de LPTFE.

Combinagoes de LPTFE e FEP podem incluir, em uma modali-
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dade, de 25% em peso a 90% em peso de FEP e de 10% em peso a 75%
em peso de LPTFE. Em uma outra modalidade, tais combinagées podem
incluir de 35% em peso a 90% em peso de FEP e de 10% em peso a 65%
em peso de LPTFE. Em uma outra modalidade, tais combina¢des podem
incluir de 35% em peso a 55% em peso de FEP e de 45% em peso a 65%
em peso de LPTFE, ou de 60% em peso a 90% em peso de FEP e de 10%
em peso a 40% em peso de LPTFE. Em uma outra modalidade, tais combi-
nagdes podem incluir de 40% em peso a 50% em peso de FEP e de 50% em
peso a 60% em peso de LPTFE, ou de 75% em peso a 85% em peso de
FEP e de 15% em peso a 25% em peso de LPTFE. Ainda em uma modali-
dade, tais combinagdes podem incluir 50% em peso de FEP e 50% em peso
de LPTFE, ou 75% em peso de FEP e 25% em peso de LPTFE.

Combinacdes de LPTFE e PFA podem incluir em uma modali-
dade de 37% em peso a 80% em peso de PFA e de 20% em peso a 63% em
peso de LPTFE. Em uma outra modalidade, tais combinagtes podem incluir
de 37% em peso a 65% em peso de PFA e de 35% em peso a 63% em peso
de LPTFE. Em uma outra modalidade, tais combinagées podem incluir de
43% em peso a 63% em peso de PFA e de 37% em peso a 57% em peso de
LPTFE. Em uma outra modalidade, tais combinactes padem incluir de 50%
em peso a 60% em peso de PFA e de 40% em peso a 50% em peso de
LPTFE. Ainda em uma modalidade, tais combinagées podem incluir 53% em
peso de PFA e 47% em peso de LPTFE.

lll.Formacéao e aplicacao de composicoes de revestimento

Para formar a presente composicao de revestimento, dispersoes
aquosas dos componentes da presente composigdo de revestimento podem
ser combinadas em qualquer ordem com lenta agitagcao, por exemplo, ou via
um outro processo de cisalhamento baixo ou médio que minimiza o potencial
para aglomeragdo, coagulacao ou fibrilacdo das particulas de fluoropaolimero.
Quando dispersoes liquidas sdo usadas, as dispersbes podem ter teores
variaveis de solidos, e aqueles versados na técnica reconhecerdo que os
pesos Umidos das dispersdes liquidas de HPTFE, LPTFE e MPF podem ser

selecionados baseados nos teores de soélidos das dispersoes e as desejadas
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razées de porcentagem em peso relativas do HPTFE, LPTFE e MPF que
sdo desejadas nas resultantes composi¢des combinadas.

As presentes composicdes de revestimento também podem in-
cluir componentes ou composicdes auxiliares, tais como materiais de enchi-
mento, composicoes de reforgo, pigmentos, e formadores de pelicula, se
desejado, dependendo da aplicagdo de uso final das composigoes de reves-
timento. As presentes composi¢des de revestimento podem ser aplicadas a
substratos rigidos, tais como utensilios de cozinhar, utensilios de assar,
moldes, pequenas aplicacdes elétricas, fixadores, rolos de reprografia, e ou-
tras aplicagoes.

Em uma modalidade, baseado no teor de sélidos de todos os
componentes fluoropolimeros das presentes composicdes de revestimento,
o componente base de fluoropolimero esta presente em uma quantidade tao
pequena como 30% em peso, 35% em peso, 40% em peso, 45% em peso,
55% em peso, 60% em peso, ou 70% em peso, ou tdo grande como 80% em
peso, 90% em peso, 95% em peso, ou 96% em peso, ou dentro de uma fai-
xa definida entre qualquer par dos valores anteriores, com a composigcao de
fluoropolimeros combinados presente em uma quantidade tdo pequena co-
mo 4% em peso, 5% em peso, 10% em peso, ou 20% em peso, ou tdo gran-
de como 30% em peso, 40% em peso, 45% em peso, 55% em peso, 60%
em peso, 65% em peso, ou 70% em peso dentro de uma faixa definida entre
qualquer par dos valores anteriores.

Em modalidades particulares, o HPTFE pode estar presente em
uma quantidade entre 75% em peso e 95% em peso, entre 80% em peso e
95% em peso, entre 85% em peso e 95% em peso, ou entre 90% em peso e
95% em peso, baseado no teor de solidos de todos os componentes fluoro-
polimeros da presente composicédo de revestimento, com a composigéo de
LPTFE/MPF combinados presente em uma correspondente quantidade entre
5% em peso e 25% em peso, entre 5% em peso e 20% em peso, entre 5%
em peso e 15% em peso, ou entre 5% em peso e 10% em peso, baseado no
teor de sélidos de todos os componentes fluoropolimeros da presente com-

posicéo de revestimento.
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Com relagéo as quantidades de LPTFE e MPF um em relagéo
ao outro, em particulares modalidades, o LPTFE pode estar presente em
uma quantidade de enfre 33% em peso e 66% em peso, entre 40% em peso
e 60% em peso, entre 45% em peso e 55% em peso, ou presente em uma
quantidade de 50% em peso, baseado no teor de sdlidos combinados dos
componentes LPTFE e MPF, com o MPF presente em uma correspondente
quantidade de entre 33% em peso e 66% em peso, entre 40% em peso e
60% em peso, entre 45% em peso e 55% em peso, ou presente em uma
quantidade de 50% em peso, baseado no teor de sdlidos combinados dos
componentes LPTFE e MPF. Em outras palavras, a razdo de LPTFE/MPF
pode estar entre 2:1 e 1:2, entre 1,5:1 e 1:1,5, entre 1,2:1 e 1:1,2, ou pode
ser 1:1 baseado no teor de sélidos combinados dos componentes LPTFE e
MPF.

A composigao de revestimento pode ser preparada através de
qualquer técnica padrao de fermulagado tal como simples adigao e mistura de
baixo cisalhamento. A composicdo de revestimento pode ser aplicada sobre
um revestimento base ou primer e/ou um revestimento intermediario através
de qualquer técnica, e é entdo curade para prover um substrato revestido
com um revestimento tendo aperfeicoamentos em brilho, desempenho néo
pegajoso, e resisténcia a arranhdo e abrasdo. As particulares composigoes
do primer efou revestimento intermediario podem variar amplamente, e néo
sao pensadas serem criticas com relacdo as aperfeicoadas propriedades
demonstradas pelos revestimentos aqui mostrados.

As presentes composicdes de revestimento serdo tipicamente
termocuradas em uma temperatura de 400-430°C por entre 3 e 15 minutos,
dependendo da espessura aplicada e temperatura de cura. Os presentes
revestimentos séo tipicamente aplicados para uma espessura de filme seco
(DFT) de entre 10 e 30 microns, dependendo da aplicagio.

Foi verificado que combinagéo das dispersoes facilita interagdo
do HPTFE, LPTFE € MPF em um nivel sub-micron para facilitar combinagéo
intima de modo que, quando a composicao de fluoropolimeros combinados &

seca, uma estrutura de cristal representando uma verdadeira liga dos fluoro-
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polimeros é formada, tendo caracteristicas que diferem daquelas dos fluoro-
polimeros individuais. Uma composigcéo de fluoropolimeros combinados po-
de ser usada para prover um revestimento tendo aperfeigoada resisténcia a
abrasao, brilho, e maiores angulos de contato.

IV.Propriedades de revestimento

A presente composicédo de revestimento, quando aplicada a um
substrato, tanto diretamente ao substrato como sobre um revestimento sub-
jacente, exibe um angulo de contato de pelo menos 110° e pode ter um an-
gulo de contato de pelo menos 120°, 125°, 130° 135°, ou 140°, por exemplo,
como medido para uma goticula de dgua de acordo com a Relagéo de
Young. Angulo de contato pode ser medido de acordo com ASTM D7334-08
com qualguer instrumento comercialmente disponivel apropriado, tal como o
"Drop Shape Analysis" system (DSA10), disponivel de Kruss GmbH de
Hamburgo, Alemanha.

A presente composigao de revestimento, quando aplicada a um
substrato, tanto diretamente ao substrato ou em cima de um revestimento
subjacente,exibe uma aspereza de superficie (Ra, desvio de média aritméti-
ca do perfil de aspereza, medido em nanémetros (nm)) de menos que 100
nm, e pode ter uma aspereza de superficie de menos que 80 nm, 60 nm, ou
50 nm, por exemplo, como determinado por um perfildmetro de laser, por
exemplo, de acordo com ASME Y 14.36M-1996 ou ISSO 1302:2002.

A presente composigao de revestimento, quando aplicada a um
substrato, tanto diretamente ao substrato como sobre um revestimento sub-
jacente, exibe um brilho medido, em % de refletancia, de pelo menos 15, e
pode ter um brilho medido de pelo menos 25, 30, 35, 40, ou 45, por exemplo,
como medido a 60° com qualquer instrumento comercialmente disponivel
apropriado, tal como um medidor de brilho Microglos 60°, disponivel de Byk-
Gardner, de acordo com os seguintes padrées: BS3900/D5, DIN EN ISO
2813, DIN 67530, EN ISO 7668, ASTM D523, ASTM D1455, ASTM C346,
ASTM C584, ASTM D2457, JIS Z 8741, MFT 30064, TAPPI T 480. Unidades
de medic&@o sao expressas como % de refletancia.

Outros processo um pauco mais subjetivos de caracterizagao de
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revestimentos formados pelas presentes compaosigbes de revestimento sao
discutidos em detalhes nos exemplos abaixo.

Exemplos 1-7

Os seguintes exemplos nao limitantes ilustram varias caracteris-
ticas da presente inveng¢ao, a qual ndo deve ser construida como limitada
aos mesmos. Por todos os exemplos € em outras partes aqui, porcentagens
sdo em peso a menos que de outro modo indicado.

Exemplo 1

Formulacao de revestimentos superiores e aplicagdo a substra-
tos rigidos

Neste exemplo, revestimentos superiores fabricados de acordo
com a presente invengao foram aplicados sobre revestimentos bases con-
vencionais ("revestimentos bases") para substratos rigidos na forma de pai-
néis de aluminio. Revestimentos superiores formulados de acordo com a
presente invencaa foram avaliados contra revestimentos superiores contro-
les.

A Descrigao do revestimento base

E bem conhecido na técnica que solugdes aquosas de acido po-
liamico podem ser preparadas através de dissolugdo de um pulverizado de
poliamida — imida (PAl) em agua, tal como Torlon Al-10, disponivel de Sol-
vay Advanced Polymers, LLC (Torlon € uma marca registrada de Solvay Ad-
vanced Polymers, LLC) na presenca de varios componentes incluindo aim-
nas, como dimetiletanolamina (DMAE) e cossolventes, como alcool furfurilico
e n-metil pirrolidona (NMP). Uma descrigdo mais detalhada da preparagéo
de solu¢des PAl aquosas pode ser encontrada na patente U.S. 4 014 834, a
exposicao da qual é aqui expressamente incorporada por referéncia. A solu-
¢ao de acido poliamico entdo pode ser formulada em um revestimento base
atraves da adigdo de varias composigbes.

As formulagdes de revestimento superior foram revestidas sobre
um dos dois revestimentos bases (Revestimento Base A ou Revestimento
Base B) preparados como descrito acima e formulados como mostrado na

tabela 3 abaixo.
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Tabela 3
Formulagdes de revestimento base
Revestimento Base|Revestimento Base
A B

Componente % em peso % em peso
Negro-de-fumo 0,56 0,51
Dispersao de PTFE (60% de soli-|11,5 9,2
dos) )
Dispersao de FEP (60% de sdli-|6,8 52
dos)
Antiespumante Foamblast 389 0,07 0,05
Surfynol 440 1,09 0,79
Tensoativo ndo ibnico ocfil fenol|0,15 0,11
polietoxi
Pulverizado de Torlon Al-10 6.7 5,8
NMP 478 3,83
Alcool furfurilico 1,83 1,54
Dimetil amino etanol 1,83 1,63
(DMAE)
Resina PES 11,39 Nenhuma
Silica coloidal (30% de sdlidos)  |[Nenhuma 7,3
Alumina (0,35-0,5 micron) 3,62 4 33
Azul ultramarinho 2,79 2

Amostras testes foram preparadas através de espargimento de

revestimento base A ou revestimento base B sobre painéis de aluminio pré-

limpos, seguido por aquecimento em um forno a 100 ‘C por dois minutos.

Revestimentos superiores 1-10 foram aplicados sobre revestimento base A

enquanto revestimentos superiores 11-17 foram aplicados sobre revestimen-

to base B.

B.

Aplicagédo de revestimentos superiores

Revestimentos superiores como descritos abaixo foram aplica-

dos as amostras testes através de espargimento. Os painéis revestidos fo-
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ram entdo curados por 10 minutos em um forno a 430 C. Como aplicado, a
espessura de filme seco (DFT) do revestimento base foi de aproximadamen-
te 8 micrometros, e aquela dos revestimentos superiores foi de aproximada-
mente 25 micrometros.

Exemplos de revestimentos superiores foram fabricados usando
uma combinacao de trés dispersdes de fluoropolimeros € uma base de re-
vestimento superior. Os componentes de fluoropolimeros dos revestimentos
superiores incluiram um ou mais do seguinte: uma ou mais dispersbes de
PTFE de aito peso molecular (HPTFE), uma ou mais dispersées de fluoropo-
limero processavel em fusdo (MPF), agui exemplificado como perfluoroalcoxi
(PFA), e uma ou mais dispersdes de PTFE de baixo peso molecular (LPTFE).

Um primeiro conjunto de revestimentos superiores, designados
revestimentos superiores 2-10 abaixo, foram formulados usando LPTFE pro-
duzido por polimerizacéo de disperséo ou polimerizagéo de emulsio e que a
seguir ndo é aglomerado, irradiado, ou degradado termicamentie. Um segun-
do conjunto de revestimentos superiores, designados revestimentos superio-
res 11-17 abaixo, foram formulados usando micropulverizados de LPTFE.

1. Revestimentos superiores formulados com LPTFE pro-
duzido por polimerizagéo de disperséo ou polimerizagao de emulséo e que a
seguir ndo € aglomerado, irradiado ou termicamente degradado

Em adicéo ao componente HPTFE, os presentes revestimentos
superiores incluem uma combinacao dos componentes MPF e LPTFE. Em
algumas das formulagdes descritas abaixo, a razdo de MPF e LPTFE varia
enquanto a quantidade de HPTFE é mantida constante. Em outras formula-
¢Oes descritas abaixo, a razao de MPF e LPTFE é mantida constante en-
quanto a quantidade de HPTFE usada varia.

A férmula para a base de revestimento superior, usada em cada
formulagéo de revestimento superior do presente exemplo, é mostrada abai-

x0 na tabela 4.
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Tabela 4

Base de revestimento superior
Componente % em peso
Antiespumante Foamblast 384E 0,31
Agua deionizada 59
Espessante Carbopol EP-1 0,93
Resina acrilica 10,96
Negro-de-fumo 2,61
Tensoativo ndo ibnico octilfenolpolietoxi 2,73
Polietileno glicol 2,64
Trietanolamina 16,99
Acido oleico 2,02
Efil-hexanoato de cério 12% o 1.8
Tensoativo Surfynol 440 1,71
Aromatic 100 4,6
DGBE glicol éter 3,7

Vérias razdes de combinagdes de fluoropolimeros foram investi-
gadas através de combinacao de base de revestimento superior com razées
variaveis dos componentes HPTFE, LPTFE e MPF (PFA). Expressos como
porcentagens em peso, os componentes fluoropolimeros totalizaram 67,8
porcento em peso da férmula de exemplo, enquanto a base de revestimento
superior compreendeu os restantes 32,2 porcento em peso de cada formula-
cao de revestimento superior, para tabela 5 abaixo.

Tabela 5

Férmula de revestimento superior de exemplo

Componente % em peso 3
Disperséo de HPTFE % em peso de fluoropolimeros combina-
Disperséo de LPTFE dos = 67,8

Dispersdo de MPF (PFA)

Base de revestimento superior 32,2

Nas formulagdes de revestimento superior, 0 componente HPT-
FE foi dispersdo de Daikin's D-310 PTFE (60% de solidos), o componente
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LPTFE foi dispersdo de SFN-D PTFE (50% de sdlidos), e o componente
MPF foi tanto Tipo 1 (dispers@o de Dyneon 6900GZ PFA (50% de salidos))
ou Tipo 2 (dispersdo de DuPont TE7224 PFA (60% de sdlidos)).

As tabelas 6 e 7 abaixo contém dados de formulagao e desem-

penho sobre os varios revestimentos superiores de exemplos que serdo re-

feridos ainda nos exemplos descritos abaixo. Procedimentos de testes para

os dados de desempenho sdo mostrados na secdo de Processos de Testes

abaixo.
Tabela 6
Exemplos de revestimentos superiores 1-5
Exemplo de revestimento superior 1 2 3 |4 |5
(controle) |
HPTFE, % em peso (mido 63,7 61,3|63,6|46,2|32,3
LPTFE, % em peso Umido 0 24 142 [11,2]18,3
MFP, % em peso Umido 4,1 41 0 |104[17,2
Tipo de MFP 1 1 2 |2
Base de revestimento superior (Tabela 2), %(32,2 32,2(132,2(32,2|32,2
em peso N
Classificagdo de teste de liberacdo de ovol4 5 |5 |45 |3
seco (1-5, com 5 melhor)
Teste de abrasdo alternativo, RAT Umido ci-|98 161|233 |101 |65
clos /pm
DFT ]
Teste de adesao de arranhdo mecénico, 6  8 5 |5 |6
Classificagdo = 1-9, com 9 melhor
Brilho 60° 42 40 |46 |30 |22
Angulo de contato, ° 129 131112 (130 131
Tabela 7
Exemplos de revestimentos superiores 6-10
Exemplo de revestimento superior 6 |7 (8 |19 |10
HPTFE, % em peso (mido 19,1/35,2|32 160,4|52,1
LPTFE, % em peso Gimido 25 116,3/23 (3,8 6,3
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Exemplo de revestimento superior 6 |7 8 [9 |10
MFP, % em peso umido 23,7]16,3|12,8/3,6 |94
Tipo de MFP 2 2 12 12 |1

Base de revestimento superior (Tabela 2), % em|32,2(32,2(32,2(32,2(32,2

peso

Classificag@o de teste de liberagado de ovo seco (1-[1,2 |1,2 |25 |5 |5

5, com 5§ melhor)

Teste de abrasao alternativo, RAT Umido ciclos|134 |60 |58 [126 |113
fpm
DFT

Teste de adesao de arranhac mecénico, 4 4514 B8 |6
Classificacao = 1-9, com 9 melhor

Brilho 60° - 19 |36 |19 |44 |48
Angulo de contato, ° 122 |117 [142 [131 [126

2. Revestimentos superiores formulados com micropulveri-
zados de LPTFE

Dispersdes de micropulverizado de LPTFE foram formuladas
como na tabela 8 abaixo:

Tabela 8

Dispersao de micropulverizado de LPTFE

Componente % em peso
Agua deionizada 47,7
Surfynol 440 1,5

Triton X-100 0.6
Foamblast 384E 0,2
Micropulverizado de LPTFE 50,0

Dispers6es transportadas em agua 50% foram obtidas usando
um dispersador para umedecer inicialmente os micropulverizados. Apds u-
medecimento, as dispersdes foram movidas para um misturador Silverson e
dispersées foram continuadas usando a tela #2 (telas sdo numeradas 1-4,
com 4 o maior tamanho de tela). Estas pré-misturas foram dispersas com o

misturador Silverson em 50% de velocidade por 30 minutos.
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Revestimentos superiores entdo formulados na tabela 9 abaixo
usando a mesma base de revestimento superior descrita acima e foram apli-
cados a amostras testes usando o mesmo procedimento descrito acima.

Tabela 9

Revestimente superior de micropulverizado de LPTFE

Componente ] % em peso
Dispersao de Daikin D310 PTFE (HPTFE) 60,0
Dispersao de PFA (MPF) na Tabela 12 abaixo 4.1
Dispers&o de micropulverizado de PTFE (LPTFE) 3.6

Base de revestimento superior 32,3

Os micropulverizados avaliados sdo mostrados na tabela 10 a-

baixo.
Tabela 10
Micropulverizados de LPTFE avaliados B
Micropulverizado |Teor de soéli-Tamanho de|Primeira temperatura de
usado dos particula mé-|fusdo (DSC), C
(% em peso) |dio, ym
Laurel MP-8T 100,0 1,32 323,1
Laurel MP-55 100,0 0,84 [324,3
Laurel MP-25 100,0 0,28 332
Laurel UF-8T A 100,0 1,22 ] 331,5
Dyneon 9207  |100,0 13,27 3276
Laurel MP-10 100,0 11,06 330

A tabela 11 abaixo contem dados de formulagéo e desempenho
sobre os varios revestimentos superiores exemplares que foram formulados
com o8 micropulverizados de LPTFE indicados.

Tabela 11

Revestimentos superiores exemplares 11-15

Revestimento superior exemplar|11 12 |13 (14 |15 [16 |17
] (controle)

HPTFE, % de solidos em peso|94 90 (90 (90 |90 (90 (SO

de componente FP
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Revestimento superior exemplar |11 12 |13 |14 (15 |16 [17
(controle)

MPF, % de sélidos em peso de|6 5 5 5 5 5 5

componente FP 7

Micropulverizado de LPTFE, %|0 5 |5 |8 | (5 |5

de solidos em peso de compo-

nente FP

Micropulverizado e tipo de poli-|Nenhuma|MP- |MP- |MP- |UF- |9207 |MP-

merizagao (S-suspensdo, D- 8T |65 (25 |8TA |(D) |10

dispersao) (S) (D) (D) |(D) (S)

Teste de liberagéo de ovo seco,|4,0 14 |34 (44 |5 48 (4,8

classificacdo = 1-5, com 5 me-

lhor

Teste de adesao de arranhao|6 6 |6 6 6 6 6

mecanico, classificacdo = 1-9,

com 9 melhor

Brilho 60° 32 32 |32 |38 |33 |33 |27
Angulo de contato, ° 129 132 |126 |129 |130 [129
126

Sera visto a partir dos dados acima que os resultados de teste
de arranhdo mecanico para revestimentos superiores 11-17, que foram for-
mulados com micropulverizados de LPTFE, tendem a ser menores que os
melhores resultados observados para revestimentos superiores 2-10, que
foram formulados com LPTFE produzido por polimerizagao de dispersé@o ou
polimerizacdo de emulsdo e que a seguir ndo € aglomerado, irradiado, ou
termicamente degradado. Entretanto, revestimentos superiores 15, 16, e 17,
formulados com os micropuiverizados de LPTFE UF-8TA, 9207, e MP-10,
respectivamente, que t&m pesos moleculares e primeiras temperaturas de
fus@o (Tm) relativamente maiores entre os micropulverizados de LPTFE tes-
tados, ainda demonstraram aceitavel desempenho nos testes de tabela 11,
que sao particularmente pertinentes para aplicagbes de utensilios de cozi-
nhar, Isto indica que micropulverizados de LPTFE tendo primeiras tempera-
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turas de fusdo (T,) entre 327 C e 332 'C sao talvez mais idealmente apro-
priados nestas aplicacées.

Também, revestimentos superiores 12 e 13, formulados com os
micropulverizados de LPTFE MP-8T e MP-55, respectivamente, tém seus
pesos moleculares e primeiras temperaturas de fusédo (T,,) relativamente
menores dos micropulverizados de LPTFE testados. Formulacées baseadas
em tais materiais de baixo peso molecular tém uma tendéncia a amoleci-

mento sob condigbes de cozimento em fogdo o que resulta no pobre com-

. portamento de liberacdo observado. Entretanto, tais formulagdes ainda po-

dem ser esperadas terem utilidade em menores temperaturas de servigo.

A tabela 12 abaixo € um resumo das porcentagens em peso re-
lativas dos componentes fluoropolimeros de revestimentos superiores 1-17.
Tabela 12
Resumo de formulagée de fluoropolimeros para revestimentos superiores 1-
17

Revestimento |% em|% em|% em|% em|% em|Tipo |[Tipo de
superior peso de|peso de|peso de|peso de|peso de|de MPF

HPTFE |LPTFE |[MPF de|LPTFE |MPF de|LPTFE

de sdli-|/de sdli-|sélidos |de LPTFE

dos FP|dos FP|FP to-|[LPTFE |e MPF

totais  |totais  |tais e MPF
1 (controle) [94.0 0.0 6.0 0.0 100.0 |NONE |TE7224
2 91.9 3.0 51 36.9 63.1 SFN-D {6900GZ

PFA

3 94.8 5.2 0.0 100.0 (0.0 SFN-D [NONE
4 70.1 14.2 15.8 47.3 52.7 SFN-D |TE7224
5 |49.9 23.6 26.6 47.0 53.0 SFN-D [TE7224
6 30.0 32.7 37.2 468 |53.2 |SFN-D |TE7224
7 54.1 20.9 25.0 45.5 54.5 SFN-D |[TE7224
8 50.0 30.0 20.0 60.0 40.0 SFN-D |TE7224
9 89.9 47 5.4 46.8 53.2 SFN-D |TE7224
10 78.1 7.9 14.1 35.8 64.2 |SFN-D |TE7224
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Revestimento (% em|% em|% em|% em|% em|Tipo [Tipo de
superior peso de|peso de|peso de|peso de|peso de|de MPF
HPTFE |LPTFE |MPF de|LPTFE |MPF de|LPTFE
de soli-|de sdli-|solidos |de LPTFE
dos FP|dos FP|FP to-|LPTFE |e MPF
] totais _ |totais  [tais e MPF
11 (control)  |94.0 0.0 6.0 0.0 100.0 |NONE |TE7224
12 90.0 5.0 5.0 50.0 50.0 MP-8T |TE7224
13 90.0 5.0 5.0 50.0 500 |MP-55 |TE7224
14 90.0 5.0 5.0 50.0 50.0 MP-25 |TE7224
15 90.0 5.0 5.0 50.0 50.0 UF- [TE7224
8TA
16 90.0 5.0 5.0 50.0 50.0 TF- 6900GZ
9207 |PFA
17 90.0 5.0 5.0 50.0 50.0 MP-10 |TE7224
Exemplos 2-7

Nos exemplos 2-7 abaixo, os dados de desempenho de revesti-

mentos superiores 1-10 sac discutidos ainda em detalhes.

Exemplo 2

Comparacao entre combinagdo de LPTFE/MPF carecendo de

revestimento superior controle e revestimento superior incluinde combinagéo
de LPTFE/MPF
Uma comparacéo entre as caracteristicas de desempenho de

um revestimento superior controle (revestimento superior 1) com falta de

LPTFE e um revestimento superior (revestimento superior 2) incluindo LPT-

FE & mostrada abaixc na Tabela 13.
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Tabela 13

Processo de teste |Teste de libe-|Teste de ade-|Teste  de|Brilho|Angulo
ragdo de ovolsdo de arra-|abrasdo |60° |de con-
seco nhao mecani-{reciproco tato, °
(classificagdo [co (classifica-|(ciclos RAT

1-5, com 5|¢éo 1-9, com 9|Gmido / pm

melhaor) melhor) DFT) ‘
Revestimento 4 6 98 42 |129
superior 1
(controle)
REVESTIMENTO |5 8 161 40 (131
SUPERIOR 2

A partir de um exame dos dados na Tabela 13, é facilmente visi-
vel que adigdo de uma pequena quantidade de uma combinagao de fluoro-
polimeros LPTFE/MPF de acordo com a presente invengéo a formulagéo de
revestimento resulta em dramaticos aperfeicoamentos para as propriedades
de abrasao e liberacdo do revestimento. Os testes de arranhio mecéanico e
RAT sao testes tradicionais usados para medir a resisténcia a abrasao e du-
rabilidade de um dado sistema. Em ambos os casos, o revestimento superior
2 mostrou um significante aperfeicoamento em resisténcia a abrasdo e aspe-
reza versus o controle.

A facilidade de limpeza ou remocao de alimento cozido de uma
superficie ndo pegajosa & chamada “liberagao”. Ambos, o teste de leite
queimado (como mostrado na tabela 19 abaixo) e o teste de liberagéo de
ovo seco sao reconhecidos pela industria de utensilios de cozinha como
medidas validas de liberagdo. Um dramatico aperfeigoamento em liberacao
como medida através do teste de leite queimado foi visto para revestimento
superior 2 versus o controle. Um aperfeigoamento similar, mas menos dra-
matico em liberacdo como medida pelo teste de liberagéo de ovo seco foi
visto para revestimento superior 2.

Exemplo 3

Investigacdo de variagéo de quantidade de LPTFE na combina-




10

15

20

37/64

cao de LPTFE / MPF

O efeito de adigao de LPTFE a revestimentos superiores basea-
dos em HPTFE foi estudado. Revestimento superior 3 foi fabricado através
de uma substituicdo de porcentagem em pesc de LPTFE para o componente
MPF em revestimento superior 1. Revestimento superior 3 foi comparado a
revestimento superior 1 através de avaliagdo de resisténcia a abrasao, ade-
sao com arranhao mecénico, e propriedades de liberagdo de ovo seco. Pai-
néis testes e cagarolas foram preparadas através de espargimento de reves-
timento base A sobre um substrato de painel de aluminio pré-limpo, seguido
por aquecimento em um forno a 100 'C por dois minutos.

Revestimentos superiores 1 e 3 foram entdo aplicados para res-
pectivas amostras testes através de espargimento de substratos primados e
resfriados com o revestimento superior a ser avaliado, os componentes do
qual sé@o descritos na tabela 6 acima. Os substratos revestidos foram cura-
dos por 10 minutos em um forno a 430 'C. Como aplicado, a espessura de
filme seco (DFT) do revestimento base foi de aproximadamente 8 pm, e a-
quela dos revestimentos superiores foi de aproximadamente 25 ym. Uma
comparagéo entre as caracteristicas de desempenho é mostrada abaixo na
tabela 14.

Tabela 14

Processo de|Teste de libera-|Teste de ade-|Teste de|Brilho [Angulo
feste ¢cdo de ovo se-|sdo de arra-|abrasdo re-|60° |de con-

co (classifica-|nhdo mecéanico|ciproco (ci- tato, °

cao 1-5, com 5|(classificacdo |clos RAT

melhor) 1-9, com 9 me-|Umidos / ym

thor) DFT)

Revestimento 4 6 98 42 129
superior 1
(controle) |
Revestimento (5 5 233 46 112
superior 3
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A partir de um exame de tabela 14, é facilmente aparente que a
substituigdo de LPTFE para o componente MPF no revestimento superior 1,
como exemplificado por revestimento superior 3, resulta em uma formulagao
de revestimento superior que exibe aperfeicoamentos em propriedades de
abrasao e liberagéo, mas também exibe uma queda em durabilidade como
refletida no teste de adesdo de arranhdo mecénico.

Embora resisténcia a abrasao e liberagdo sejam importantes ca-
racteristicas de revestimento, o teste de adesao de arranh&o mecénico simu-
la mais de perto uso e abuso pelo consumidor de utensilio de cozinhar.

Exemplo 4

Otimizacao da combinacao de fluoropolimeros e niveis de HPT-
FE

Variagbes nas razdes de combinacgédo de fluoropolimeros de re-
vestimento superior para o nivel de componente HPTFE foram avaliadas
para resisténcia a abras&o, adesao de arranhdo mecanico, e liberagao. Pai-
neis de testes e cagarolas foram preparados através de espargimento de
revestimento base A sobre um substrato pré-limpo, seguide por aquecimento
em um forno a 100 C por dois minutos.

Revestimentos superiores foram entdo aplicados através de es-
pargimento de substratos primados e resfriados com o revestimento superior
a ser avaliado, as formulagdes dos quais sdo descritas em tabelas 6 e 7 a-
cima. Os substratos revestidos foram curados por 10 minutos em um forno a
430 °C. Como aplicado, a espessura de filme seco (DFT) do revestimento
base foi de aproximadamente 8 micrometros, e aquela dos revestimentos
superiores foram de aproximadamente 25 micrometros. Uma comparagao

entre as caracteristicas de desempenho é mostrada abaixe na tabela 15.
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Tabela 15

Processo de|Teste de libe-|Teste de ade-|Teste  de|Brilho|Angulo
Teste racdo de ovo|sdo de arranhdo|abrasdo re-|60° |de con-

seco (classifi-imecénico (clas-|ciproco (ci- tato, °

cagao 1-5,|sificacdo  1-9,|clos  RAT

com 5 melhor) [com 9 melhor) |Umidos / um

DFT)

Revestimento |4 6 98 42 129
superior 1
(controle)
Revestimento |1.2 4.5 60 36 117
superior 7
Revestimento (2.5 4 58 19 142
superior 8
Revestimento |4.5 5 101 30 130
superior 4
Revestimento |5 6 113 48 126
superior 10
Revestimento |5 8 126 44 131

superior 9

Exame da tabela 15 mostra que revestimento superior 9 conten-

do aproximadamente 5% de LPTFE e 5% de PFA em peso de fluoropolime-

ros fotais rendeu a melhor combinagéo total de propriedades. Em geral onde

HPTFE > 70% em peso de fluoropolimeros em revestimentos contendo am-

bos HPTFE e MPF algum aperfeicoamento em propriedades foi observado

versus o controle. A tabela 11 também indica que uma razdo 1:1 aproximada
de MPF : LPTFE é preferida. O nivel de LPTFE para propriedades étimas é

dado abaixo no exemplo 5.
Exemplo 5

Avaliagao de uma combinacéo fixa de fluoropolimeros
(razdo 1.1 de LPTFE para MPF) para niveis variaveis de HPTFE

Variagbes na quantidade de componente HPTFE usado nas
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formulagoes de revestimento superior foram investigadas, com os compo-
nentes LPTFE e MPF presentes em uma razdo constante de cerca de 1:1,
para resisténcia a abras&o, adesao de arranhdo mecénico e liberagéo. Pai-
néis de testes e cagarolas foram preparados através de espargimento de
revestimento base A sobre um substrato pré-limpo, seguido por aguecimento
em um forno a 100 "C por dois minutos.

Revestimentos superiores foram entéo aplicados através de es-
pargimento de substiratos primados e resfriados com o revestimento superior
a ser avaliado, as formulacdes dos quais sdo descritas em tabelas 6 e 7 a-
cima. Os substratos revestidos foram curados por 10 minutos em um forno a
430 'C. Como aplicado, a espessura de fime seco (DFT) do revestimente
base foi de aproximadamente 8 micrometros, e aquela dos revestimentos
superiores foi de aproximadamente 25 micrometros. Uma comparagao entre
as caracteristicas de desempenho € mostrada abaixo na tabela 16.

Tabela 16

Processo de|Teste de libera-|Teste de ade-|Teste de|Brilho|Angulo
Teste cao de ovo se-|sdo de arranho|abrasao 60° |de con-
co (classifica-|mecanico (clas-|reciproco tato, °
cao 1-5, com 5|sificacdo  1-9,|(ciclos RAT
melhor) com 9 melhor) |Gmidos  /
um DFT)
Revestimento |1.2 4 134 19 122
superior 6
Revestimento |3 6 65 22 131
superior 5
Revestimento |4.5 5 101 30 |130
superior 4 -
Revestimento (5 6 113 48 126
superior 10
Revestimento |5 8 126 44 (131
superior 9

A tabela 16 reporta resultados de testes que indicam que quan-
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do a combinagdo de fluoropolimeros esta na preferida razdo de 1:1 que o
nivel preferido de HPTFE é > que 80% do teor de fluoropolimeros totais de
revestimento superior.

Exemplo 6

Investigagao de uniformidade de revestimentos superiores modi-
ficados de combinagao de fluoropolimeros

Revestimentos superiores modificados de combinagdo de fluo-
ropolimeros formulados de acordo com a presente invengdo foram verifica-
dos exibirem brilho similar a, ou maior que revestimentos superiores conven-
cionais similarmente formulados sem o componente LPTFE. Os revestimen-
tos superiores formulados de acordo com a presente invengéo também exi-
bem uma sensacao tatil mais uniforme comparados com revestimentos su-
periores ndo modificados convencionais.

Revestimentos superiores formulados de acordo com a presente
invencdo exibem aperfeicoada uniformidade comparados a revestimentos
superiores nao modificados quando as areas testadas dos revestimentos
s.uperiores séo visualmente observadas apos testes de aranhao mecéanico
acelerado terem sido realizados sobre um substrato ao qual os revestimen-
tos superiores foram aplicados. Entretanto, devido estas observagbes serem
subjetivas, comparagoes de perfilbmetro de laser de revestimentos superio-
res controles e revestimentos superiores formulados de acordo com as su-
perficies da presente invengao foram empreendidas no presente exemplo
usando um Wyko 1100 Optical Profilometer fabricado por Veeco.

A figura 1 € uma imagem de perfildbmetro laser do revestimento
superior controle, Revestimento Superior 1, e figura 2 & uma imagem de per-
filmetro de laser de um revestimento superior formulado de acordo com a
presente invengéo, Revestimento Superior 2.

As seguintes trés medicdes de aspereza de superficie sdo mos-
tradas em figuras 1 e 2, e também na tabela 17 abaixo.

Ra = média aritmética de desvio do perfil de aspereza, medido
em nandmetros (nm).

Rq = raiz quadrada média de desvio do perfil de aspereza, me-
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dido em nanometros (nm).
Rt = a soma da altura de pico de perfil maxima e a profundidade

de vale de perfil maxima na area de avaliagdo, medida em microns (um).

Tabela 17
Revestimento superior Ra, nm Rg, nm Rt, pm
Revestimento superior 1 157,36 204,05 4,54
Revestimento superior 2 42,59 58,9 0,82

A partir de um exame de tabela 17, é faciimente aparente que o
revestimento superior 2 € muito mais uniforme que o revestimento superior
controle 1.

Exemplo 7

Estudo de efeitos de teores relativos de componentes fluoropo-
limeros sobre propriedades de revestimento

Os dados apresentados em exemplos 1-6 em conexdo com Re-
vestimentos superiores 1-10 s&o resumidos em figuras 3-17 na forma de gra-
ficos nos quais os teores relativos dos varios componentes fluoropolimeros
das presenfes composigdes de revestimento sdo plotados versus as proprie-
dades medidas dos revestimentos.

Em particular, as figuras 3-7 mostram propriedades medidas pa-
ra os revestimentos superiores plotados como uma fungdo da % em pesc do
componente HPTFE, as figuras 8-12 mostram propriedades medidas para os
revestimentos superiores plotadas cbmo uma fun¢ado da % em peso do com-
ponente LPTFE, e figuras 13-17 mostram propriedades medidas para os re-
vestimentos superiores plotadas como uma fungdo da % em peso do com-
ponente MPF. As figuras 3—17mostram geralmente que uma combinagao
total de desejadas propriedades pode ser obtida quando o componente fluo-
ropolimero da combinacgao contem entre 2-20% em peso de LPTFE e 2-20%
em peso de MPF.

Exemplo 8

Graficos de contorno de componentes flucropolimeros sobre
propriedades de revestimento

As figuras 18-23 mostram graficos de contorno em conex&o com
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revestimentos superiores 1-10 liberagdo de ovo, testes RAT, teste de arra-
nh&o mecanico, brilho, angulo de contato e "Todos os dados Normalizados”
respectivamente como uma fungdo das porcentagens de peso de sélidos
secos dos componentes MPF (PFA) e LPTFE dos revestimentos superiores.
O ultimo termo, "Todos os Dados Normalizados” é obtido a partir da seguinte
equacao:

Equacéo 1: Calculo de todos os dados normalizados

Meio {[liberagao de ovo seco — (liberagao de ovo seco)] / [maxi-
ma (liberagao de ovo seco) — minima (liberagdo de ovo seco)],

[ciclos RAT timidos / pm DFT — Minima (RAT umida)] / [maxima
(RAT tmida-)-Minima (RAT umida)],

[MSAT — minima (MSAT)] / [Maxima (MSAT) — Minima (MSAT)),

[brilho 80° — minimo (brilho 60°)] / [maxime (brilho 60°) — minimo
(brilho 60°)],

[Angulo de contato — Minimo (Angulo de Contato)] / [Maximo
(Angulo de Contato) — Minimo (angulo de contato)]}

(MSAT & o teste de adeséo de arranhao mecanico)

Ou seja, para cada teste o [valores reais — valor minimo de todos
os dados daquele teste] medido para todas as amostras sao divididos pela
faixa de valores para aquele teste, o que normaliza os dados em uma faixa
0-1. Entao, para combinar todos os testes para um tnice valor a média de
todos os valores normalizados € tomada.

Exame de figuras 18-23 revela que brilho, RAT e desempenho
de arranh@o mecanico correspondem com boa liberacdo de ovo seco, en-
quanto existe uma correlagédo um pouco menos pronunciada entre dngulo de
contato e liberacado de ovo.

A figura 23 mostra os dados normalizados obtidos pela equacao
1 acima, onde pode ser visto que, em uma modalidade, uma combinagaoc
benéfica de propriedades é obtida por um revestimento superior incluindo
aproximadamente entre 5% em peso e 15% em peso de LPTFE e entre 5%
em peso e 15% em peso de MPF, com o restante HPTFE, baseado no peso

de sélidos totais de todos os fluoropclimeros no revestimento superior.
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Outras formulagdes de revestimento superior

A tabela 18 abaixo mostra formulagées para adicionais revesti-

mentos superiores preparadas como descrito acima. Os revestimentos supe-

riores 1-10 sd3o uma nova expressao de Revestimentos Superiores 1-10 dos

exemplos acima, e sao incluidos abaixo junto com adicionais formulagoes,

todas as quais sac formuladas com LPTFE produzido por polimerizagao de

dispersao ou polimerizagao de emulsao e que nao foi a seguir aglomerado,

irradiado, ou degradado termicamente. Revestimentos superiores 11-17 dos

exemplos acima foram omitidos da tabela 18 quando os mesmos sao formu-

lados com micropulverizados de LPTFE.Revestimentos superiores 18-52

abaixo foram preparados usando revestimento base A ou B de exemplo 1

como definidos na chave para tabelas 18 e 19, abaixo.
Tabela 18

Outras formulac¢tes de revestimento superior

S
®
3
® 3
gl @
sl &
&l E
gl ¢ 2 ol £ NS
5| & w| W 5| o 3| 8| 8] s 2 8
S Ll = «<| 2 oz 2| 8] N el 8 9
Bl S ol of &] & i 2 NI 5| = =2
7 al %] 2| B 5| 3 B 8| §| | & £
2| i <| Bl ol 8] @ & B T g 3 ¥ I
1 6900 D310 0 0,843|0,051|0 0 41 |0 76,6
1 6900 D310 0 0.949(0,051|0 0 41 |0 76,6
1 6900 D310 0 0,848(0,051|0 0 41 |0 76,6
1 6900 D310 0 0,949(0,051]0 0 41 |0 76,6
2 SFND6800 D310 |0,03 10,83 [0,04 [24 [0 32 |0 74,8
2 SFND6900 D310 |0,03 |0,83 (0,04 |24 |0 32 |0 74,8
3 SFNDD310 0,052|94,8 |0 42 {0 0 0 76,6
4 SFND7224 D310  |0,141|0,7 |0,159|0 11,7 0 11,8 |§7,7
ta3 SFND7224 D310 |0,235]0,6 10,265|0 19,7 0 19,5 41,9
6 SFND7224 D310 |0,327{0,3 |0,373|0 26,4 0 30,1 |24,2
7 SFND7224 D310  |0,209{0,54 |0,251{0 171 0 20,5 (441
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5
1
| 3
gl g
§ § wl| @ z a|l § 2l 8l < | B 8
H I El Bl £ E| 2| 5| 4| 8| 8| | 8| 2
gl © %51 I | @ @ 23| K| | Wl & E| &
gl £ <| 8| gl gl @ & 8 z| & 5 g 3
8 SFND7224D310 0,3 (06 (0,2 |0 24.9 0 14,6 1416
9 SFND7224 D310  [D,047|0,8 |0,053|0 3.9 O 44 732
g SFND7224 D310 0,047|10,9 |0,053|0 39 0 44 |73.2
10 |SFND6900 D310 0,08 |08 |0.12 |6,5 [0 9,7 |0 644
10 |SFND6900 D310 |0,08 (0.8 [012 |65 |0 87 |0 64,4
18 [SFND7224D310 |01 |05 |04 |0 8 0 32,2 40,3
19 |SFND6900 D310 |0,06 |0,88 (0,06 |48 [0 48 |0 70,6
20 |SFND&S00D310 10,06 [0.88 |0.06 (4,8 |0 48 |0 706
21 |SFND7224 D310 (0,14 |0,7 |0,16 (O 11,3 0 12,9 |56,5
25 |SFND6900 D310 [0,04 |0,88 [0,08 3.2 [0 85 |0 709
25 |SFND82e00 D310  [0,04 [0,88 |0,08 |32 [0 65 |0 709
25 |SFND6900 D310 0,04 [0,88 0,08 (3.2 |0 65 |0 70,8
(26 [SFND6900 D310 |0.04 0,88 [0,08 (3.2 |0 65 |0 70,9
26 [SFND6900 D310 |0,07 |0,85 |0,08 |56 [0 65 |0 68,5
27 |SFND6S00D310 0,07 |0.85 |0,08 [56 |0 ‘ 6,5 |0 68,5
27 |SFND6900 D310 |0.07 |0.85 [0,08 |56 |0 6,5 [0 68,5
27 |SFND6900D310 |[0,07 |0.,85 (0,08 |56 [0 6,5 |0 68,5
28 |SFND7224 D310 0,07 [0,85 10,08 |56 |0 0 6,5 [68.,5
28 |SFND7224 D310 |0,07 |0,85 (0,08 |56 [0 0 6.5 |68,5
28 |SFND7224 D310 (0,07 [0,85 10,08 |56 (O 0 8,5 |685
28 |SFND7224 D310 [0,07 |0,85 [0,08 |56 [0 0 6,5 [685
29 |SFNDSS00D310 0,07 |0.85 (0,08 |0 58 65 |0 68,5
29 |SFND6S00 D310 (0,07 (0,85 [0,08 |0 5.6 85 |0 68,5
29 |SFND6S00 D310 0,07 |0.85 10,08 |0 5,6 65 |0 68,5
28 |SFND6&900 D310 (0,07 (0,85 [D,08 |0 56 65 [0 68,5




46/64

g
@
x| 3
81 8
o ‘n'a’ L] o E —
z % el 2l 2 I 2 g g e g 8
g 3 o 2l &1 &) B 3 BB G B El G
g = | B G| 8 W g &8 | = 3| ¥ I
30 SFNDB900 5035 0,07 (0,85 10,08 |0 56 |0 0 6,5 |0 0 68,5 |0
30 SFND6800 5035 0,07 10,85 (0,08 [0 56 |0 0 65 |0 0 68,5 |0
30 |SFND8200 5035 0,07 0,85 |0,08 |0 56 |0 0 6,5 |0 (9] 68,5 |0
30 |SFND86S00 5035 0,07 10,85 (0,08 |0 56 |0 0 65 |0 0 685 |0
31 SFND7224 D310 |0,07 [0,85 |0,08 |0 56 |0 0 0 65 (685 |0 0
31 SFND7224 D310 |0,07 ]0,85 |0,08 |0 56 |0 0 0 65 1685 |0 0
32 |SFND7224 D310 0,039]0,913(0,047 {0 32 |0 0 0 39 |[744 |0 0
32 [SFND7224 D310 ]0,039(0,913{0,047|0 32 |0 0 0 39 (744 |0 0
33 [SFND7224 D310 |0,02 |0,957|0,023|0 16 [0 0 0 19 |78 |0 0
33 [SFND7224 D310 |0,02 |0,857]0.023|0 16 |0 0 0 1,9 |78 {0 0
34 |SFND7224 0,467(0 0,533|0 37,7 |0 0 0 430 [0 0 0
35 |SFND7224D310 (0,42 [01 |048 |0 33,9 |0 0 0 38,8 18,06 |0 0
36 |SFND7224 D310 (0,047|0.9 {0.053[0 39 |0 0 0 44 (732 |0 0
36 [SFND7224D310 {0,047]|09 |0,053|0 38 |0 4] 0 44 (732 |0 0
37 [3887N 7224 D310 {0,047(0.8 {0,053|0 0 0] 43 [0 4,3 |[728 |0 0
38 |SFND7224 D310 |0,047]0,9 |0,053|0 39 |0 0 0 44 1732 10 0
39 |SFND7224 SFN-[0,047|0,9 10,053/0 38 |0 0 0 43 |0 0 73,5
COI
39 |SFND7224 SFN-|0,047/0.8 [0,053({0 38 |0 0 0 43 |0 0 73,5
COl
40 |SFND7224 SFN-|0,05 {08 (0,15 |0 4 0 0 0 124 |0 0 65,1
COIl
41 SFND7224 SFN-|0,05 |0,7 (025 |0 41 |0 0 0 203 |0 0 57
cO!
42 |7224 D310 LDWA40 |0,062|0,886(0,052|0 0 51 |0 0 43 1723 |0 0
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8
5
o
# @
sl e
5| t
-
e 3 @0 o & =
6| 3 11 8l al ¥ 8| Nl < e
El & i Bl < 2 ] 2 @ 2] & o 2] Q
AR El &l E| | £| 8| W g Rl | 2| =2
2| 3 S Ef % 2 21 2 Bl el KM a| E| &
gl = | @ o 8] @ & & | = 5 2 I
43 |3887N7224D310 |0.047]o9 loosalo o |o |38 |o |44 |732(0 o
44 |3887N 7224 SFN-|0,047[00 |oos3jo o [0 |39 |0 |44 |o lo (73
col
45 |3887N 7224 0047|100 |0053j0 [0 [0 (39 [0 |44 [368|o 363
D310
SFNCOI
46 |3887N 7224 004709 [Dos3lo |0 |o [39 |0 |44 |55 |o (181
D310
|sFNnCOI
47 3887N 7224 0,047]0,9 |[0,053|0 0 0 39 |0 44 1184 |0 54,6
D310
SENCOI
48  |3887N 7224 D310 |0,047|0,9 loos3lo |o |o |38 [0 laa |732 10 o
49 |SFND7224D310 0,00 08 [011 /0 (74 Jo [0 o |8 |es2]o o
50 |3887N7224D310 |0,09 08 [041|0 [0 [0 |74 Jo |o 652 (0 |o
51 |SFND7224 D310 |0,047/09 [0053l0 [39 [0 [0 fo |44 |723]0 o
52 |sFND7224D310  [0047/0.9 l0o053lo (39 lo Jo |o |44 [723|0 o

A tabela 19 abaixo mostra os resultados de testes dos revesti-

mentos superiores da tabela 18.




48/64

Tabela 19
Outros dados de testes de formulagio de revestimento superior
X ¥
DB (Z,8 |BJ53 (225358 |es|f |cq8
8 |z5 |E8|o | 5988 |z8/28 |23 |25|: |E§ ¢
& ] = = Ug2e |Z2e|l £ |29 |=5]E == ©
9 |5 & | Q ey g |Es |28 8 E -
= | Z z |~ £ |Cca | § w | ~Ta |~ ; = =
1 4 2 49 |129| &0 6 031 | 037 | 091 | 0.53
1 47 0 0
1 145 0.42 0.42
1 . . . . 139 . 0.39 . . 0.39
2 5 4 4 | 117 | 187 3 0.76 1 06 | 0.78
2 ] . B . 154 . 0.46 ) . 0.46
3 5 35 | 46 112 | 233 . 5, . 056 | 088 | 0.48 | 064
4 45 30 | 130 101 5 056 | 087 (068 | 0.7
5 3 22 |13 65 6 054 | 047 | 06 | 054
6 1.2 19 | 122 67 4 033 | 002 (036 | 023
7 12 36 | 117 . 30 4.5 0.25 0 |pa7| o024
8 5 ) 19 [132 . 29 . 4 019 | 0.34 [ 058 | 037
9 5 4 133 . 8 068 1 0.84
9 5 4 . . 115 . 0.29 1 . 0.65
10 4 2 48 | 126 | 145 6 049 | 037 | 0.83 | 056
10 50 0.01 0.01
18 . , . . . . Pl . . .
19 4 2 46 |[128| 88 6 037 | 037 | 085 | 053
20 ; . . 181 . ; 0.57 , . [ os7
21 | 26 ; 43 [11a| . | 27 ) 65 | 046 | 047 | 0.49 | 0.47
25 | as 3 46 | 120 | 171 3 044 | 068 | 0.87 | D66
25 . 188 0.6 N 06
25 . 80 0.14 0.14
25 . . \ . 150 , 0.44 . \ 0.44
26 5 4 46 |120] 100 6 0.39 i | 087| a7
27 . . 129 . 0.35 . 0.35
27 5 4 . 257 6 0.73 1 0,86
27 ] . . . 83 : , 0.15 . , 0.15
28 5 4 48 |123| 281 8 1 1 |o076| 092
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28 ; . . . 186 ] . . 0.59 . . 0.59
28 s
28 \ . . . . . . . . , . .
9 5 4 33 . 92 . 6 ) 0.37 1 |pss| o5
29 ) . ) . 1’6 | . . ] 0.59 . , 0.59
29 5 4 37 . 69 . . . 0.08 1 | 088 0589
79 . . \ . 50 . ; . | oo1 . . 0.01
30 5 4 21 131 | 204 . 3.5 . 0.12 1 | o058 057
30 | . . : G ) . oA | . ~ | o2t
30 ) . ¢ ; 74 . . . 0.12 . . 0.12
30 . . . . 79 . . ] 0.14 N 0.14
31 5 4 34 | 115 | 148 . 6.1 . 0.5 1 [o03s| 083
31 . . ) ) 155 . . . 0.46 . . 0.46
32 5 q A | 14| 118 . 6.1 . 0.43 1 0.2 | 054
32 . . , . 135 . . .  0.38 . . 0.38 |
33 5 4 28 |111| 162 ; 6 . 0.52 1 |022]| os8
33 \ . ] , 86 . . , 0,17 . , 0.17
34 2 11 | 118 . 22 . 2.5 0 032 | 016 | 0.6
36 5 4 . ) 156 . 6 . 051 | 2 0.76
36 5 4 . . 100 . . . 023 1 . 0.61
37| s 33 | 129 . 66 . 6 055 | 1 07 | 075
38 5 37 | 130 . 75 . 7 0.69 1 |077]| 082
39 3 26 | 111 ] 43 ] 6 048 | 047 | 018 | 0.38
39 3 25 132 i 59 . 5 0.41 | 047 | 0.66 | 0.52
40 3 . 24 | 124 . 161 . 6 0.8¢ | 047 | 047 | 061
4 3.1 . 18 | 1z6 . 85 . 4.9 049 | 05 | 043 | 048
42 | 48 . | 29 [128] . 51 - 6 049 | 0.89 | 0.62 | 067
43 5 33 |126 . 47 6 0.48 1 |os3| 07
44 26 , 34 | 132 . 46 . 3 048 | 041 078 | 056
45 | 238 . 34 | 132 . 60 ] 6 053 | 072 | 078 | 0.67
46 | a2 35 | 131 ] 58 6 052 | 082 |077| o7
47 4 . 34 | 130 . | 55 . 6 0,51 | 0.77 | 0.73 | 0.67
48 | 46 . 33 [ 130 . | sa . 6.2 054 | 083 | 072 | 073
49 | 15 . 37 | 133 . 63 . 6.5 059 | 0.2 | 084 ]| 054
50 5 . 33 | 127 . 42 ] 65 0.52 1 |os5| 072
51 4.6 . 30 |a33 . 36 . 7 055 | 091 | 087 | 0.78
52 | 48 , 34 | 128 . 35 ] 6 044 | 095 | 069 | 069

Certos titulos de Tabelas 18 e 19 tém chaves com letras A-X
como mostrado abaixo,

(A) O volume de sélidos do componente LPTFE como uma
fracéo do teor de fluoropolimeros totais (FP) (1,0) na férmula de revestimen-
to superior. Por exemplo, 0,07 pode significar que 7% em volume dos sélidos
em volume de FP totais sao LPTFE.

B) Os so6lidos em volume do componente HPTFE como

uma fragéo do teor de FP total (1,0) na férmula de revestimento superior.
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C) Os sélidos em volume do componente PFA (um fluoro-
polimero processavel em fusdo (MPF)) como uma fracio do teor de FP total
(1,0) na férmula de revestimento superior.

D) Porcentagem de sélidos em volume de Chenguang SFN-
DNs (25% em peso de sdlidos de dispersdo de LPTFE néo estabilizado) no
volume de filme seco de revestimento superior total.

E) Porcentagem de sélidos em volume de Chenguang SFN-
D (50% em peso de sélidos de dispersdo de LPTFE estabilizado) no volume
de filme seco de revestimento superior total.

F) Porcentagem de sélidos por volume de Daikin LDW-410
(60% em peso de sélidos de disperséo de LPTFE estabilizado) no volume de
filme seco de revestimento superior total.

G) Porcentagem de sdlidos por volume de DuPont Zonyl
TE-3887N (60% em peso de sélidos de dispersdo de LPTFE estabilizado) no
volume total de filme seco de revestimento superior.

H) Porcentagem de solidos em volume de Dyneon PFA
6900GZ (50% em peso de solidos de dispersdao de MPF estabilizado ) no
volume total de filme seco de revestimento superior.

1) Porcentagem de solidos em volume de DuPont
TE-7224 PFA (60% em peso de solidos de dispersdo de MPF estabilizado)
no volume total de filme seco de revestimento superior.

J) Porcentagem de sdlidos em volume de Daikin D-310
(60% em peso de sélidos de dispersdo de HPTFE estabilizado) no volume
total de filme seco de revestimento superior.

K) Porcentagem de solidos em volume de Dyneon TF
5035Z (58% em peso de sdlidos de dispersdo de HPTFE estabilizado) no
volume total de filme seco de revestimento superior.

L) Porcentagem de solidos em volume de Chenguang SFN-
CO1 (60% em peso de soélidos de dispersao de HPTFE estabilizado) no vo-
lume total de filme seco estabilizado.

M) resultado de teste de liberacéo de ovo seco (DER), clas-

sificado 1-5, com 5 melhor.
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N) resultado de teste de liberagdo de leite queimado, classi-
ficado 1-4, com 4 melhor.

0) leitura de brilho anotada como % de refletancia usando
um medidor de brilho em 60°.

P) medigido de angulo de contato em graus usando agua.

Q) Teste de abrasao reciproco Umido (RAT) com revesti-
mentos superiores aplicados sobre revestimento base A. Resultados expres-
sos em ciclos WRAT por micron de construgdo de filme total medida em mi-
crons (espessuras de filme de revestimento base e revestimento superior
combinadas).

R) Teste de abrasdo reciproco umido (RAT) com revesti-
mentos superiores aplicados sobre revestimento base B. Resultados expres-
sos em ciclos WRAT por micron de construcao de filme total medida em mi-
crons (espessuras de filme de revestimento base e revestimento superior
combinadas).

S) Resultados de teste de adesdo de arranhaoc mecanico
(MSAT) com revestimento superior aplicado sobre revestimento base A.
Classificacoes = 1-9, com 9 melhor.

T) Resultados de teste de adesdo de arranhdao mecanico
(MSAT) com revestimentos superiores aplicados sobre revestimento B.
Classificagdes = 1-9, com ¢ melhor.

U) resultados de teste de abrasdo normalizados, como cal-
culados a partir da seguinte equacao:

Média {[(Q) RAT umido de revestimento base A — minimo ((Q)
RAT Gumido de revestimento base A)] / [maximo ((Q) RAT umido revesti-
mento base A —minimo ((Q) RAT tmido de revestimento base A)),

[(R) RAT dmido de revestimento base B — minimo ((R) RAT Umi-
do de revestimento base B)] / [maximo ({(R) RAT timido de revestimento base
B-) — mimino ((R) RAT Umido de revestimento base B)],

[MSAT de revestimento base A — minimo (MSAT de revestimen-

to base A)] / [méaximo (MSAT revestimento base A) — minimo (MSAT reves-
timento base A),
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[MSAT revestimento base B — minimo (MSAT revestimento base
B)] / [maximo (MSAT revestimento base B) — minimo (MSAT revestimento
base B)]}

V) resultados de teste de liberagdo normalizados, como
calculados a partir da seguinte equacgao:

Média {[(M) liberagcdo de ovo seco — minimo ((M) liberacao de
ovo seco)] / [maximo ((M) liberagdo de ovo seco — minimo ((M) liberagao de
OVO Seco)),

[(N) teste de leite queimado — minimo (((N) teste de leite quei-
mado)) / [maximo ((N) teste de leite queimado-) — minimo ((N) teste de leite
gueimado)]]

W) resultados de teste de superficie normalizades, como
calculados a partir da seguinte equacéo:

Média {[(O) brilho ~ Minimo ((O) Brilho)] / [maximo ((O) Brilho) -
Minimo ((O) Brilho)],

[(P) Angulo de Contato — Minimo ((P) Angulo de Contato)] / [M&-
ximo ((P) Angulo de contato) — Minimo ((P) Angulo de Contato)]}

X) resultados de teste todos normalizados, como calcula-
dos a partir da seguinte equagao:

Média {(U) abrasdo norm, (V) liberagdo norm, (W) superficie
norm}

As figuras 24-36 mostram graficos de contorno derivados de da-
dos da Tabela 19 que indicam que propriedades benéficas sdo observadas
para revestimentos superiores que, em uma modalidade, contém entre 5-
20% em peso de LPTFE e 5-20% em peso de MPF e, em uma outra modali-
dade, contém entre 5-15% em peso de LPTFE e 5-15% em peso de MPF,
baseado no teor total de fluoropolimeros.

M[etodos de testes

Os protocolos de testes do teste de abraséo reciproco (RAT), o
teste de adesdo de arranh@o mecénico, o teste de adeséo de leite queimado,
e o teste de liberacdo de ovo seco sdo mostrados abaixo.

|. Teste de abrasao reciproco (RAT)
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O teste de abrasdo reciproco foi conduzido sob as seguintes
condigoes modificadas com relagéo ao protocolo de teste completo mostrado
abaixo: (1) as amaostras revestidas foram testadas até 10% de exposicéo do
substrato; (2) o teste foi realizado usando um peso de 3 kg em temperatura
ambiente; (3) as almofadas Scotchbrite 3M (7447) foram trocadas cada 2000
ciclos; e (4) o teste foi corrido Umido através de adicdo de 120 mL de uma
solucao 0,5% de Triton X-100 em agua deionizada a cagarola antes de inicio
de teste.

O completo protocolo de teste € como se segue:

Escopo: Este teste mede a resisténcia de revestimentos a
abrasao através de uma almofada Scoich-Brite reciproca. O teste submete
abrasdo ao revestimento em um movimento para frente e para tras. O teste
& uma medida da vida util de revestimentos que foram submetidos a esfre-
gagac e outras formas similares de dano causado por limpeza. TM 135C é
especifico para uma aparelhagem de teste construida por Whitford Corpora-
tion of West Chester, PA. Entretanto, & aplicavel a processos de testes simi-
lares tal como aquele descrito em British Standard 7069-1988.

Equipamento e Materiais

(1) Uma maquina de teste capaz de reter uma almofada a-
brasiva Scotch-Brite de um tamanho especifico para a superficie a ser testa-
da com uma forca fixa e capaz de mover a almofada em um movimento para
frente e para tras (reciproco) sobre uma disténcia de 10-15 ¢cm (4 a 6 pole-
gadas). A forga e movimento sdo aplicados através de uma agulha pesada,
de queda livre. A maquina tem de estar equipada com um centador, preferi-
velmente um que possa ser fixado para desligar apdés um dado niimero de
ciclos.

(2) Almofadas Scotch-Brite de requerido corte de abrasivi-
dade para o requerido tamanho. Almofadas Scotch-Brite séo fabricadas por
3M Company, Abrasive Systems Division, St Paul, MN 2525144-1000. Almo-
fadas vém em graus com niveis varidveis de abrasividade como se segue:

Mais baixo — 7445, 7448, 6448, 7447, 6444, 7446, 7440, 5440 —

mais alta
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Almofadas Scotch-Brite podem ser usadas em temperaturas de
até 150°C (300°F). Almofadas equivalentes podem ser usadas.

(3) Placa quente para aquecer espécimes de teste (Opcio-
nal)

(4) Solucdo detergente ou dlec para modalidade de feste
com um liquido. (Opcional)

Procedimento:

Antes de inicio de teste, o ponto final tem de ser definido. Usu-
almente, o ponto final & definido quando alguma quantidade de substrato foi
exposta. Entretanto, o ponto final pode ser definido como um dado nimero
de choques mesmo se o substrato ndo & exposto. Os presentes inventores
usam uma exposicado de 10% de substrato sobre a area abrasivada como a
definicdo padrao de ponto final. Outros pontos finais podem ser usados.

Segura-se a parte a ser testada sob a almofada reciproca. A par-
te tem de ser firmemente fixada com parafusos, grampos ou fita. A parte de-
ve ser tao plana quanto possivel e longa o suficiente de modo que a almofa-
da n&o corra fora da borda. Ressaltos na superficie serdao desgastados pri-
meiro, e corrida fora de uma borda pode rasgar a almofada e causar arra-
nhao prematuro e um resultado falso.

Corta-se uma peca de Scotch-Brite de requerida abrasividade no
exato tamanho do "pé" do estilete. Os presentes inventores usam Grau 7447
como padrédo, e o "pé" do estilete sobre a maquina de teste &€ de 5 cm (2 po-
legadas) de diametro. Ligar a almofada a parte inferior do "pé". A almofada
de Scotch-Brite & fixada ao "pé&" por meio de uma peg¢a de "Velcro" colada a
parte inferior do pé.

Se a maquina tem um comprimento de choque ajustavel, fixa-se
o requerido comprimento. Os presentes inventores usam um comprimento
de choque de 10 cm (4 polegadas) como padrdo. Abaixar a almofada sobre
a superficie da peca a ser testada. Certificar-se de que o peso esta comple-
tamente livre. Os presentes inventores usaram um peso de 3,0 Kg como pa-
drdo, mas isto pode ser variado.

Se a maquina esta equipada com um contador, fixa-se o conta-
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dor para o requerido nimero de choques. Um chogue & um movimento em
uma dire¢do. Se a maquina hao tem um contador automatico, a contagem
tem de ser observada de modo que a maquina possa ser desligada no mo-
mento proprio. A maquina é desligada em varios intervalos para troca de
almofada abrasiva. A abrasividade da almofada & alterada (usualmente se
torna menos efetiva) quando a almofada se enche com debris. Os presentes
inventores trocaram almofadas em intervalos de 2000choques. Mil choques
é o intervalo preferido entre trocas de almofadas.

Inicia-se a maquina de teste. Permite-se corrida até um ponto fi-
nal ser atingido ou até um numero requerido de choques ser obtido antes de
troca de almofada.

Inspeciona-se a peca teste cuidadosamente no inicio e fim de
cada partida. Quando o ponto final & abordado, o substrato comecara a apa-
recer através do revestimento. Quando proximo do ponto final, observar a
peca de teste constantemente, Parar a maquina quanto o ponto final for a-
tingido.

Avaliacdo

Anotar o seguinte para a maquina de teste:

1. Grau e tamanho de almofada Scoich-Brite.

2. Carga sobre o estilete

3. Ndmero de choques entre trocas de almofadas

4, Comprimento de choque.

5. Definicéo de ponto final

6. Ndmeros de choques para ponto final

Testes em duplicatas provém maior confiabilidade. Indicar se
ponto final € um resultado simples ou a média de varios resuitados.

Anotar a descricdo do revestimento, a espessura de filme, e pre-
paracéo de substrato e superficie.

Se o teste & conduzido para um niimero especifico de choques,

anotar o nimero de choques. Anotar a descrigdo da quantidade de desgaste,

tal como porcentagem de substrato exposto, ou nimero de choques para

primeira exposigao de substrato. Opcionalmente, anotar a espessura de fil-
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me efou peso antes e apos testes.

Se o teste é realizado em temperatura elevada, anotar a tempe-
ratura do teste. Se realizado com um liquido, anotar especificos do liquido.

Comentarios / Precaugdes

Ambas os lados de uma almofada Scotch—Brite podem ser usa-
dos. Almofadas tém de ser cortadas precisamente para adaptarem-se ao
“pé". Bordas rasgadas ou pontos asperos sobre a almofada proporcionarao
resultados falsos. Pegas de testes tém de ser planas e livres de sujeira ou
outras particulas. Este processo de teste & similar ao teste de abrasdo des-
crito em BS 7069:1988, Appendix A1. Quando testadas de acordo com BS
7069, pecas de testes sdo imersas em 50 cm® de uma solucéo de 5 g/litro de
detergente de lavagem de pratos doméstico em agua. O teste core por 250
ciclos com almofadas trocadas cada 50 ciclos.

Il Teste de Adeséo de Arranhdo Mecanico (MSAT)

1. Escopo. Revestimentos para utensilios de cozinhar
sao suscetiveis a abuso e dano por arranhao e corte com utensilios metali-
cos. Este processo descreve um procedimento e equipamento que inflige
abuso sobre revestimentos, é reproduzivel, objetivo e rapido. Uma ponta de
caneta de ponto de bola pesada afixada a um braco de balanca é colocada
sobre a superficie revestida que esta girando sobre uma mesa rotatéria. Ao
mesmo tempo, o braco de balanga oscila de lado para lado por meio de um
excéntrico rotatorio. A mesa rotatéria e o excéntrico sdo acionados através
de motores DC de velocidade constante. A velocidade da mesa rotatéria e
do excénirico € controlada através de suprimentos de energia DC variaveis.
A amplitude de oscilacao € controlada pelo grau de excentricidade no excén-
trico. O peso é variavel. Através de ajuste de velocidades dos motores e da
amplitude varios padrées de arranhdes podem ser obtidos. Estes podem ser
ajustados para cobrirem uma area de superficie pequena ou grande.

Para ainda simular as condi¢oes encontradas por revestimentos
para utensilios de cozinha ndo pegajosos, a peca de teste (painel ou cagaro-
la) & coberta com éleo quente. A temperatura do dleo € mantida com lampa-

das de aquecimento IR e & monitorada com um termdmetro ou termopar.
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2. Equipamento e Materiais

21 aparelhagem de adesao de arranhdao mecénico com
conjunto de pesos.

2.2 cartuchos de reenchimento de caneta de ponta de bola
padrao de ponto médio (Pentech Part # 85330 ou equivalente).

2.3 placa quente

2.4 o6leo de cozinhar

2.5 termémetro ou leitura digital com fic de termopar

2.6 pequenos grampos 'C'

2.7 cagarola rasa de aproximadamente 25 cm (10 polega-
das) em diametro.

2.8 conjunto (2 ou 3) de |[ampadas de aguecimento infraver-
melhas de 250 watts sobre suporte.

3. Procedimento

3.1 Insere-se um refil de caneta de ponta de bola na monta-
gem de estilete. (Nota-se —um novo refil de caneta é usado para cada teste).
Verifica-se o balango e nivel do brago de balango com peca teste em posi-
¢ao. Ajusta-se se necessario. Remove-se a peca teste. Fixa-se a amplitude
da oscilagéo através de escolha de propria fixagdo de excéntrico. (Tipica
fixagdo de excéntrico é o segundo orificio de parafuse a partir do centro).
Fixa-se o raio minimo e maximo através de afrouxamento de parafuso reten-
do braco de balango e ajustando nos extremos do excéntrico. Usualmente,
um circulo de centro € de cerca de 51 mm (2 polegadas) é permitido no pa-
drao de teste.

3.2 Sem peso sobre o brago de balango, e retendo a caneta
acima de mesa giratoria, ajusta-se a velocidade da mesa giratéria e o excén-
trico. E importante ajustar a velocidade de ambos, a mesa rotatéria e o ex-
céntrico de modo que padrdes de repeticdo sao eliminados ou minimizados.
A caneta deve percorrer um novo caminho sobre mais da area de desgaste
quanto possivel. Embora outras velocidades possam ser aceitaveis, as se-
guintes velocidades reduziram problemas de partida.

Mesa rotatéria: 15 rpm ou 10 revolugées em 39,4-39,6 se-
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gundos

Excéntrico: 21 rpm ou 10 revolugdes em 28,5-28,9 segundos

3.3 Coloca-se uma peca de papel sobre a mesa rotatoria e
manter no lugar com fita. Carrega-se a caneta com um peso leve (aprox. 200
gramas). Coloca-se a caneta sobre o papel e traca-se o padrao de arranhao
que ela seguirda. Se um padrao de repeticdo ocorre, ajusta-se a velocidade
de mesa rotatdria ou excéntrico. Salva-se o padrao. Isto é também uma veri-
ficagdo do funcionamento da caneta. Se ela ndo escreve, substitui-se a
mesma.

3.4 Remove-se o papel. Centra-se cagarola sobre a mesa
rotatéria. Se testando painéis, coloca-se cagarola rasa sobre mesa rotatéria
e colocar painéis na cacarola. Painéis tém de ser de um tamanho grande o
suficiente para acomodar o tamanho do padrdo de arranhdo. Usando gram-
pos 'C’, ancora-se a cagarola e painel na mesa rotatdria. Mantendo a caneta
acima de pega de teste, liga-se a mesa rotatéria e excéntrico e observa-se
varias revolugdes para assegurar que o padrdo de arranhdo esteja inteira-
mente sobre a peca de teste. Desliga-se a unidade.

3.5 Aquecer suficiente dleo de cozinha para cobrir a superfi-
cie teste por cerca de 3-6 mm. Aquecer para temperatura teste, tipicamente
150 'C (300° F). (CAUTELA: Acima de cerca de 150 'C, éleos de cozinha
emitem fumagas e odores fortes. Também, eles se tornam bem inflamaveis.
Se correndo acima de 150 'C, conduz-se o teste em uma area bem ventilada,
preferivelmente em uma capela). Coloca-se 6leo quente na cagarola. Posi-
cionam-se lampadas IR préximas de cagarola e ligam-nas para manter a
temperatura do 6leo. Algum teste anterior de prépria posigao das lampadas
sera requerido para manter a temperatura dentro de uma faixa de 5 °C (40°F).
Monitora-se a cada 5 minutos durante o teste, e ajusta-se a posicao das
lampadas para manter esta tolerancia. (Um medidor de temperatura de leitu-
ra continua é mais conveniente para esta medicéo).

3.6 Coloca-se o peso adequado sobre o brago de balanco.
Tipicamente, este variara de 250 a 1000 gramas, com 500 gramas sendo

usado mais frequentemente. inicia-se ambos motores e coloca-se a caneta
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suavemente sobre a superficie revestida. Deixa-se o teste correr pelo com-

primento de tempo requerido.

4. Avaliacao
4.1 Anota-se a seguinte informacao:
Velocidade de mesa rotatéria e excéntrico em rpm

Fixacéo de amplitude de excéntrico (nimero ou disténcia de raio

anterior para exterior em cm)

Carga sobre ponta de caneta em gramas
Temperatura de dleo
Duracéo de teste

Todos os parametros de peca teste (substrato e preparagao de

substrato, revestimento, espessura, cura, etc.)

4.2 Remove-se a pecga teste, drena-se o dleo, e lava-se em

agua quente e detergente suave. Seca-se a mancha com papel toalha. Ob-

serva-se visualmente o dano para o revestimento. Isto pode ser feito em

uma base comparativa contra outros espécimes testes. Em geral, niveis de

desempenho foram classificados como se segue:

Classificactes de teste de arranhdo mecénico

9

Nenhum efeito. Leve arranhdo da superficie. Nenhuma ruptura em qual-
quer lugar no padréo de arranh&o.

8

Leve. Leve arranhao da superficie. Circulo interno de padréo esta mos-
trando corte leve através de revestimento base e possivelmente alguns
cortes para substrato. Circulo externo ndo cortado através.

6

Moderado. Arranhao moderado entre circulo interno e externo. Circulo in-
terno e externo ambos cortam através de revestimento basico e possivel-
mente para substrato (interno usualmente pior que externo).

4

Consideravel. Menos que 25% de perda de revestimenio entre circulo in-
terno e externo (quantidade estimada e anotada). Consideravel corte atra-
vés de substrato e desgastando nos circulos interno e externo.

2

Severo. Entre 25% a 50% de perda de adesdo de revestimento entre cir-
culo interno e externo. Severa perda de revestimento em circulos interno e
externo. Substrato de metal bem aparente.

0

Falha total. Mais que 50% de perda de adesao e superficie de reQe;timen-
to.
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5. Comentarios / Precaugdes

5.1 A abordagem preferida para modalidade deste teste é
estabelecer um conjunto de pardmetros de operagdo para a velocidade de
mesa rotatéria e do excéntrico, a amplitude de oscilagdo, e temperatura de
oleo. Entdo variar a carga ou tempo. Uma vez isto tenha sido estabelecido,
fixar procedimentos de testes individuais rapida e uniformemente.

5.2 Verifica-se o balango e oscilacdo do brago de balango
frequentemente para assegurar que ele ndo se torne frouxo e danificado.

5.3 Verifica-se a velocidade da mesa rotatéria e do excéntri-
co frequentemente, e ajustar adequadamente.

5.4 Este teste pode ser carrido frio, isto &, sem 6leo quente.

55 Com um estilete diferente e sem rotagao do excéntrico,
este teste pode ser corrido como Teste de Penetracdo de Bola, Processo de
Teste Whitford 137B. Outros estiletes também podem ser usados para testes
de diferentes propriedades.

i, Teste de adesdo de leite queimado

Este teste & basicamente o mesmo como aquele descrito pela
Cookware Manufacturer's Association (Burnt Milk Adhesion Test. CMA
21.6.2) mas foi modificado para usar menos leite (150 mL vs. 237 mL). Co-
mo o leite tende a aderir mais antes de completa carbonizagdo, o teste foi
interrompido quando a superficie de 'panqueca’ de leite foi > 95% amarron-
zada (umas poucas areas mais claras, castanhas, ainda aparentes). E, um
sistema de classificagdo outro que ndo passa / falha foi adicionado. Apés
desligar o aquecimento de cagarola, erguer uma borda (~1 cm dentro a partir
da borda) da 'panqueca’ quente com uma espatula. Permitir que esta borda
resfrie ~30 segundos. Apos resfriamento, erguer a ‘panqueca’ através desta
borda resfriada a partir da cacarola. Classificar resultados através do seguin-
te sistema a partir de melhor para pior:

Classificaces de Teste de adesao de leite queimado
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4|'panqueca’ pode ser removida da cacarola intacta por erguimento a partir

de uma borda

3|')panqueca’ pode ser erguida da cagarola com alguma quebra, mas ne-

nhum auxilio com espatula

2|'panqueca’ pode ser completamente removida da cacarola, mas somente

com o auxilio da espatula

1|'pangueca’ ndo pode ser completamente removida da carola com o auxilio

da espatula
V. Teste de liberagéo de ovo
1. Escopo. Este procedimento € usado como um processo

rapido de determinagéo de habilidade alimento ser liberado de um revesti-
mento ndo pegajoso de utensilio de cozinha. Quando usado com este cuida-
do, este teste pode ser usado como um teste controle em linha para medir a
consisténcia de produgdo. O teste € um pouco subjetivo e depende do equi-
pamento usado e a técnica do testador.

2. Equipamento e Materiais

2.1 forno elétrico de 20 cm queimador classificado 1500
watts ou queimador de faixa de gas

22 pirdmetro de contato ou pistola de temperatura de IR
(capaz de medir para 260°C

2.3 espatula de plastico, metal ou revestida com metal

2.4 cronémetro ou relégio com segundos

25 ovos de galinha tamanho grande, frescos, frios

26 agua da bica, detergente de pratos suave, toalhas de
papel

3. Procedimento

3.1 Lava-se utensilios revestidos a serem testados com a-
gua de torneira e solugao de detergente suave. Rinsa-se varias vezes em
agua da bica quente e secar com toalha de papel.

3.2 Liga-se aquecedor elétrico ou a gas para fixagdo média
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("6" em um queimador elétrico ou metade para gas). Deixa-se aquecedor
estabilizar temperatura por 3-5 minutos.

3.3 Coloca-se o utensilio sobre o centro do queimador. Dei-
xa-se aquecer enquanto monitorando a temperatura com o pirémetro ou pis-
tola de temperatura IR. Deixa-se o utensilio aquecer a 143-154°C. Alternati-
vamente, se um pirdmetro nao & disponivel, a temperatura pode ser julgada
através de espargimento de umas poucas gotas de agua sobre a superficie
periodicamente quando o utensilio aquece. A temperatura de teste foi atingi-
da quando as gotas de agua vaporizam e "dangam” imediatamente com con-
tato com a superficie.

3.4 Quebra-se e suavemente coloca-se os contetdos de um
ovo fresco, frio no centro do utensilio. N&o inclinar ou sacudir o utensilio ou
fazer com que o ovo deslize.

3.5 Deixa-se o ovo cozinhar por dois (2) minutos sem distur-
bio. Monitora-se temperatura da cagarola quando o ovo cozinha. Anota-se a
temperatura do utensilio. A temperatura do utensilio deve elevar-se para
193-215 C no fim de dois minutos. Se a temperatura de ponto final esta fora
desta faixa, ajusta-se o controle de queimador para cima ou para baixo como
apropriado e repete-se o teste. (Nota: A correta fixagdo de controle de quei-
mador pode ser determinada em avanco usando um utensilio separado da
mesma consfrugdo como o utensilio teste).

3.6 No fim de dois minutos, ergue-se o ovo com espatula.
Libera-se o ovo completamente da superficie, notando a quantidade de es-
forco requerida. Uma vez o ovo tenha sido liberado, remove-se o utensilio do
queimador e inclinar. Nota-se o caso ou dificuldade com a qual o ovo desliza
no fundo do utensilio.

3.7 Retorna-se utensilio para queimador. Verte-se o ovo e
partir a gema com espatula. Deixa-se o ovo cozinhar outros dois (2) minutos,
Repete-se etapa 3.6. Em adi¢cdo, obtem-se nota de qualquer manchamento
e a quantidade de material aderindo ao utensilio.

4. Avaliagao

4.1 Anota-se esforco requerido para liberar o ovo da superfi-
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cie. Ovo que € erguido facilmente da superficie sem pegajosice ao redor de
bordas indica excelente liberacdo. Diminuicdo de liberacdo para completa
pegajosice pode ser notada pela quantidade de esforgo requerido para er-
guer o ovo.

4.2 Um sistema de classificagdo numérico & descritivo é co-
mo Se segue:

Classificagdes de teste de liberacdo de ovo

Excelente |Nenuma pegajosice no centro ou bordas de ovo. Desliza facil-
(5) mente sem empurrao com espatula. Nao deixa marcas ou resi-

duos

Bom (4) Levemente pegajoso ao redor de bordas. Desliza facilmente se

movido com espatula. Deixa leve marca, mas nenhum residuo

Mederado |Moderada pegajosice sobre bordas; leve pegajosice no centro.
(3) Desliza somente se muito inclinado e sacudido, e tem de ser

empurrado com espétula.

Pobre (2) |Requer consideravel esforgo para libertar o ovo, mas pode ser
liberado intacto com espatula. Nao delsiza. Deixa moderado

residuo.

Muito pobre|Ovo nao pode ser liberado da superficie sem dilaceracao

(M

4.3 Se uma amostra controle é disponivel, anotar resultados
como muito melhor que, melhor que, igual, pior que ou muito pior que o con-
trole.

5. Comentérios / precaugbes

5.1 Os resultados deste teste sao subjetivos e sdo melhor
aplicados em uma base relativa usando um padrao conhecido como controle.
Capacidade de repeticdo sera boa para o mesmo testador e equipamento.
Capacidade de repeticao sera aperfeicoada com testadores experimentados
usando o mesmo equipamento.

5.2 Resultados podem variar se utensilios de diferentes ma-
teriais de construgdo ou tamanho sdo comparados. Em qualquer caso, as

fixagdes de controle de queimador devem ser ajustadas para provimento de
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mesmo perfil de aquecimento para melhor correlagéo de resultados.

V. Brilho 60°

Medicoes de brilho foram obtidas usando um medidor de brilho
Microglos 60° disponivel de Byk-Gardner. O medidor de brilho se conforma
com os seguintes padrées: BS3900/D5, DIN EM ISSO 2813, DIN6730, EM
ISSO 7668, ASTM D523, ASTM D1455, ASTM C346, ASTM C584, ASTM
D2457, JIS Z 8741, MFT 30064, TAPPI T 480. Unidades de medig:éd sao
expressas como % de refletancia.

VI, Angulo de Contato

Angulo de contato foi medido para uma goticula de agua e & ex-
presso em graus, como determinado de acordo com ASTM D7334-08 usan-
do o sistema de "Analise de Forma de Gota" (DSA10), disponivel de Kruss
GmbH of Hamburg, Germany, de acordo com a Relagao de Young.

Embora esta invencéo tenha sido descrita como tendo um proje-
to preferido, a presente invengéo pode ser ainda modificada dentro do espiri-
to e escopo desta exposicdo. Este pedido de patente é por isso pretendido
cobrir quaisquer variagdes, usos, ou adaptagdes da invengéo usando seus
principios gerais. Ainda, este pedido de patente & pretendido cobrir tais fu-
gas da presente exposicdo como dentro de pratica conhecida ou usual na
técnica a qual esta invengédo pertence e que cai dentro dos limites das rei-

vindicagbes apostas.
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REIVINDICAGOES

1. Composicdo de revestimento de fluoropolimero, compreen-
dendo:

um componente base fluoropolimero presente em uma gquanti-
dade de entre 30% em peso e 96% em peso baseado no peso total de séli-
dos de todes os fluoropolimeros na composigao de revestimento, 0 compo-
nente base fluoropolimero compreendende pelo menos um fluoropolimero
incluindo politetrafluoroetileno de alto peso molecular (HPTFE) na forma de
uma disperséo aquosa e tendo um peso molecular numérico médio (M,,) de
pelo menos 500.000; € uma composigdo de fluoropolimero combinada pre-
sente em uma quantidade de entre 4% em peso e 70% em peso baseado no
peso de soélidos totais de todos os fluoropolimeros na composigdo de reves-
timento, a composic&o de fluoropolimeros combinada compreendendo: pelo
menos um politetrafiuoroetileno de baixo peso molecular (LPTFE) na forma
de uma disperséo aquosa e tendo uma primeira temperatura de fusdo (Tm)
de 335 °C ou menos; e pelo menos um fluoropolimero de fusao processavel
(MPF) selecionade do grupo consistindo em perfluoroalcéxi (PFA), etileno
propileno fluorado (FEP) e metilfluoroalcoxi (MFA).

2. Composicao de revestimento, de acordo com a reivindicacéao
1, em que o dito componente base fluoropolimero esta presente em uma
quantidade entre 60% em peso e 96% em peso e a dita composicao de fluo-
ropolimeros combinados esta presente em uma quantidade de entre 4% em
peso e 40% em peso baseado no peso de sélidos totais de todos os fluoro-
polimeros na dita composicao de revestimento.

3. Composigao de revestimento, de acordo com a reivindicagao
1, em que o dito pelo menos um politetrafiuoroetileno de baixo peso molecu-
lar (LPTFE) esta presente em uma quantidade entre 2% em peso e 15% em
peso e o dito pelo menos um fluoropolimero processavel em fusdao (MPF)
estd presente em uma quantidade entre 2% em peso e 15% em peso base-

ado no peso de sélidos totais de todos os fluoropolimeros na dita composi-

gao de revestimento.

4. Composic¢éo de revestimento, de acordo com a reivindicacao
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1, em que o dito pelo menos um fluoropolimero processavel em fusdao com-
preende perfluoroalcoxi (PFA) presente em uma quantidade entre 20% em
peso e 85% em peso, baseado no peso de solidos totais dos ditos fluoropo-
limeros na dita composicao de fluoropolimeros combinados.

5. Composigao de revestimento, de acordo com a reivindicagao
4, em que o dito pelo menos um fluoropolimero processavel em fusao com-
preende perfluoroalcdxi (PFA) presente em uma quantidade entre 37% em
peso e 65% em peso, baseado no peso de sélidos totais dos ditos fluoropo-
limeros na dita composigao de fluoropolimeros combinados.

6. Composigao de revestimento, de acordo com a reivindicagao
1, em que o dito pelo menos um politetrafluoroetileno de baixo peso molecu-
lar (LPTFE) tem um tamanho de particula médio selecionado do grupo con-
sistindo em 0,9 micron (um) ou menos, 0,75 micron (um) ou menos, 0,5 mi-
cron (um) ou menos, 0,4 micron (um) ou menos, 0,3 micron (Um) ou menos,
e 0,2 micron (um) ou menos.

7. Composig¢ao de revestimento, de acordo com a reivindicagao
1, em que o pelo menos um politetrafluoroetileno de baixo peso molecular
(LPTFE) tem uma primeira temperatura de fusao (T,) selecionada do grupo
consistindo em 332 °C ou menos, 330 ‘C ou menos, 329°C ou menos, 328°C
ou menos, 327 'C ou menos, 326 C ou menos, e 325 C ou menos.

8. Composicao de revestimento, de acordo com a reivindicagao
1, em que o dito pelo menos um politetrafluoroetileno de baixo peso molecu-
lar (LPTFE) & selecionado do grupo consistindo em:

um LPTFE obtido via polimerizagdo de emulsdo e sem ser sub-
metido a aglomeragéo, degradagao térmica, ou irradiacéo , e tem um tama-
nho de particula médio de 1,0 micron (um) ou menos;

um micropulverizado de LPTFE obtido via polimerizacdo de e-
muls@o com ou sem uma subsequente etapa de reducao de peso molecular:
e

um micropulverizado de LPTFE obtido via polimerizagao de sus-
pensao com ou sem uma subsequente etapa de reducéo de peso molecular.

9. Composigao de revestimento, de acordo com a reivindicacao
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1, em que o pelo menos um politetrafluoroetileno de alto peso molecular
(HPTFE) inclui um comonémero de modificagcado em uma quantidade de me-
nos que 1% em peso baseado no peso do dito politetrafluoroetileno de alto
peso molecular (HPTFE). _

10. Composicao de revestimento, de acordo com a reivindicagao
1, em que o pelo menos um fluoropolimero processavel na fusao (MPF) tem
um tamanho de particula médio de 1,0 micron (um) ou menos.

11. Método para revestir um artigo, compreendendo as etapas

de:

prover um substrato rigido; e

um revestimento sobre no dito substrato rigido, uma composigao
compreendendo:

uma dispersdo aquosa de pelo menos um politetrafluoroetileno
de alto peso molecular (HPTFE) tendo um peso molecular numérico médio
(M) de pelo menos 500.000 e presente em uma quantidade entre 30% em
peso e 96% em peso baseado no peso de sélidos totais de todos os fluoro-
polimeros na dita composi¢cao de revestimento;

uma dispersao aquosa de pelo menos um politetrafluoroetileno
de baixo peso molecular (LPTFE) tendo um peso molecular numérico médio
(M) de menos que 500 000; e

pelo menos um fluoropolimero processavel em fusdo (MPF) se-
lecionado do grupo consistindo em perfluoroalcoxi (PFA), etileno propileno
fluorado (FEP) e metilfluoroalcéxi (MFA), e

curar a composicao para formar um revestimento. 1

12. Método, de acordo com a reivindicagdo 11, em que o dito pe-
lo menos um componente base fluoropolimero esta presente em uma quan-
tidade entre 60% em peso e 96% em peso e o dito pelo menos um politetra-
fluoroetileno de baixo peso molecular (LPTFE) e o dito pelo menos um fluo-
ropolimero processavel em fusdo (MPF) estdo juntos presentes em uma
quantidade entre 4% em peso e 40% em peso baseado no peso de solidos
totais de todos os fluoropolimeros no dito revestimento.

13. Método, de acordo com a reivindicagao 11, em que o dito pe-
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lo menos um politetrafluoroetileno de baixo peso molecular (LPTFE) esta
presente em uma quantidade entre 2% em peso e 15% em peso e o dito pe-
lo menos um fluoropolimero processavel em fusao (MPF) esta presente em
uma quantidade entre 2% em peso e 15% em peso baseado no peso de s6-
lidos totais de todos os fluoropolimeros no dito revestimento.

14. Método, de acordo com a reivindicagao 11, em que o dito pe-
lo menos um fluoropolimero processavel em fusao (MPF) compreende per-
fluoroalcoxi (PFA) presente em uma quantidade entre 20% em peso e 85%
em peso baseado no peso de sélidos totais do dito pelo menos um politetra-
fluoroetileno de baixo peso molecular (LPTFE) e o dito pelo menos um fluo-
ropolimero processavel na fusao (MPF).

15. Método, de acordo com a reivindicagao 14, em que o dito pe-
lo menos um fluoropolimero processavel em fusao (MPF) compreende per-
fluoroalcéxi (PFA) presente em uma quantidade entre 37% em peso e 65%
em peso baseado no peso de soélidos totais do dito pelo menos um politetra-
fluoroetileno de baixo peso molecular (LPTFE) e o dito pelo menos um fluo-
ropolimero processavel na fusao (MPF).

16. Método, de acordo com a reivindicagao 11, em que o dito re-
vestimento tem um angulo de contato de pelo menos 110°.

17. Método, de acordo com a reivindicacado 11, em que o dito re-
vestimento tem um brilho medido de pelo menos 25% de refletancia a 60°.

18. Método, de acordo com a reivindicagao 11, em que o dito re-

vestimento tem uma aspereza de superficie (Ra) de menos que 100 nm.
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Adaptacdo bivariada de classificagéo de teste de liberacdo de ovo (1-6, com 5 melhor) vs.
teor de HPTFE (em % em peso.de sélidos secos baseado no teor total de flior polimeros)

55
T A5
g
a‘g 4
o E .
S 8 354
LRAES
28 254
23
= = 2..
%0
Ko 1.5
© ‘ [} a7
1 T T T 1 I T T
. 200%  40.0% 60.0% 80.0% 100.0%
' % de HPTFE de FP'total

Fig. 3

Adaptagdo bivariada de teste de abrasio reciproce (ciclos RAT tmides / prm DFT) vs.
tear de HPTFE (em % emj peso de sdlidos secaos baseado noteor total de fllor polimeros)
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. Adaptacao bivariada de classificagio de teste de adesao de arranhio mecanico (1-9, com'9 melhor) vs:
teor de HPTFE (em % em peso de sdlidos secos baseado no teor total de fidor polimeros)
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Adaptagao bivariada de brilha:60° vs. teor de HPTFE (em % em peso de
solidos secos baseado no teor total de fitior polimera)
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Adaptagdo bivariada de &ngulo de contato (°) vs. teor de HPTFE (em %
em peso de sblidos secos baseado no teer toal de flior polimera)
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Fig. 7

Adaptagéo bivariada de classificagio de tesie de liberagio de ovo (1=5, com & melhor) vs.
teorde LPTFE (em % em pesa de sélidos secos baseado no teor total de fldor polimero)
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Adfaptagéo bivariada de teste de abras3o reciproco (ciclos RAT tmidos / um DFT) vs, teor de LPTFE
(em % em peso de solidos secosbaseado no teor total de flior polimera)
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Adaptagdo bivariada de classificagéa de teste de adesao de arranh@o mecénico (1-9, com 9 methor) vs.
teor de LPTFE (em % em peso de sdlidos secos baseado no teor total de fidor polimero)
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Adaptagdo bivariada de Angulo de contato (°) vs. teor de LPTFE
(em % em peso de sélidos secos baseade no teor total de filior polimero)
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Adaptagéo bivariada de brilho 80° vs, teor de: HPTFE
(em % em peso de sdlidos secos baseado no teor total de fior polimero)
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Adaptagao bivariada de classificagio de teste de liberagéo de avo seco (1-5, com & melhor)
vs, teor de MPF (em % em peso de sdlidos secos baseado no teor total de fitior polimero)
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Adaptagéo bivariada de teste de abrasao recipraco:(ciclos RAT Umidos / pm DFT) vs.
teor de MPF (em % em peso de sélidos secos baseado em feor total de fitior polimero)
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Adaptagdo bivariada de classificagia de teste de adesdo de-arranh&o mecanico (1-9, com 9 melhor) vs.
teor de MPF (em % em peso de sélidos secos baseado no teor tofal de flior palimera)
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Adaptacdo bivariada de brilho 60° vs. teor de MPF
(em % em peso de solidos secosbaseado em teor total de filior polimeroe)

Brilho 60°

20~ . 8 , /6

15 1 T T T T
-5.0% 5.0%: 15.0% . 25.0% 35.0%
% de MPF de FP total

1 1

Fig. 16



10/19

Adaptag&o bivariada de angulo de contato (°) vs. teor de MPF
(e % em peso de sélidos secos baseado no teor total deflor polimero)
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Grafico contorng para liberagia de ovo seco
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Grafico contorno para MSAT
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Gréfico contorno para brilho 60°
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Grafico contorno para angulo de contato ()

0AQ~ Angulo de contato,

035 g i .
. I i
0.20

025
0,20
015
A0
0.0s

% em peso de PFA

(.00 -§

-0 .D.S_CI.QD 0.05' 040 _D.iS 0.2'D> 025 030 03
% em peso de LPTFE

o1

Fig. 22

Gréfico cortorno para todos 0s dados normalizados
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Grafica contorno para (M) fiberagéo de ovo seco (DER)
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Grafico contormo para (N) teste de leite queimado
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Grafico contorno para (0) brilho

(Q) brilho
|-

{C)PFA

0o 07 D2 0= 04 0.
&) LPTFE

Fig. 26

Grafica contorno para (P) Angulo de contato
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Gréfico de contorne para (Q) RAT Umido (revestimento base A)
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Gréfico controle para (S) MSAT (Revestimenta base A)
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Grafico contorno para (T) MSAT (Revestimento base B)
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Gréfico conforno para (U) testes de abraséo normalizados
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Gréfico contorno para (V) lestes de liberagao normalizados
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Grafico contorno para (W) propriedades de superficie normalizadas
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Gréfico contorno para (X) todos os dados de testes normalizados
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RESUMO
Patente de Invengdo: "REVESTIMENTOS DE FLUOROPOLIMERO COM-
BINADOS PARA SUBSTRATOS RIGIDOS".

A presente invengao refere-se a uma composicdo de revesti-
mento de fluoropolimero que pode ser aplicada sobre uma primeira deméo
e/ou pelo menos um revestimento intermediario em um sistema de revesti-
mento ndo pegajoso. A composigcdo de revestimento pode ser preparada e
aplicada na forma de uma dispersao liquida, e inclui pelo menos um compo-
nente base de fluoropolimero, tal como politetrafluoroetileno (PTFE) e, em
particular, pelo menos um PTFE de alto peso molecular (HPTFE). A compo-
sicdo de revestimento adicionalmente inclui uma composigao de fluoropoli-
mero combinada. A composi¢do de fluoropolimeros combinados é uma
combinagdo de pelo menos um PTFE de baixo peso molecular (LPTFE) e
pelo menos um fluoropoiimero processavel em fusdo. Apés aplicacdo dire-
tamente a um substrato ou sobre um revestimento subjacente, o revestimen-
to demonstra aperfeigoada resisténcia a abrasdo e arranh&o, assim como
aperfeicoadas caracteristicas de liberacdo, comparado a revestimentos co-
nhecidos que incluem somente HPTFE ou HPTFE com uma pequena quan-

tidade de fluoropolimero de fusdo processavel.



