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(57) Resumo: REVESTIMENTOS DE FLUOROPOLÍMERO COMBINADOS PARA SUBSTRATOS RÍGIDOS. A presente
invenção refere-se a uma composição de revestimento de fluoropolímero que pode ser aplicada sobre uma primeira demão e/ou
pelo menos um revestimento intermediário em um sistema de revestimento não pegajoso. A composição de revestimento pode
ser preparada e aplicada na forma de uma dispersão líquida, e inclui pelo menos um componente base de fluoropolímero, tal
como politetrafluoroetileno (PTFE) e, em particular, pelo menos um PTFE de alto peso molecular (HPTFE). A composição de
revestimento adicionalmente inclui uma composição de fluoropolímero combinada. A composição de fluoropolímeros combinados
é uma combinação de pelo menos um PTFE de baixo peso molecular (LPTFE) e pelo menos um fluoropolímero processável em
fusão. Após aplicação diretamente a um substrato ou sobre um revestimento subjacente, o revestimento demonstra aperfeiçoada
resistência à abrasão e arranhão, assim como aperfeiçoadas características de liberação, comparado a revestimentos
conhecidos que incluem somente HPTFE ou HPTFE com uma pequena quantidade de fluoropolímero de fusão processável.
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Relatório Descritivo da Patente de lnvenção para "REVESTI-

MENTOS DE FLUOROPOLÍMERO COMBINADOS PARA SUBSTRATOS

RÍGIDOS".

REFERÊNCIA CRUZADA A PEDIDOS DE PATENTE RELA-

5 CIONADOS

Este pedido de patente reivindica o benefício sob Título 35,

U.S.C. §119(e) de pedido de patente provisória U.S. N° de série 61/100.311,

intitulado BLENDED FLUOROPOLYMER COMPOSITIONS, depositado em

· 26 de setembro de 2008; Pedido de Patente Provisória U.S. N" de série

10 61/109.950, intitulado FLUOROPOLYMER TOPCOATS INCLUDING BLEN-

. DED FLUOROPOLYMER ADDITIVES, depositado em 31 de outubro de

2008; Pedido de Patente Provisória U.S. N' de série 611145.433, intitulado

BLENDED FLUOROPOLYMER COMPOSITIONS, depositado em 16 de ja-

neiro de 2009; e Pedido de Patente Provisória U.S. N" de série 61/145.875,

15 intitulado BLENDED FLUORPOLYMER COMPOSITIONS, depositado em 20

de janeiro de 2009, as exposições dos quais são aqui incorporadas inteira-

mente por referência.

ANTECEDENTES DA INVENÇÃO

l.Campo da lnvenção

20 A presente invenção refere-se a fluoropolímeros e, em particular,

refere-se a revestimentos de fluoropohmeros, tais como revestimentos do

tipo usado sobre substratos rígidos tais como utensilio de cozinhar ou outras

aplicações nas quais uma superflcie não pegajosa e/ou superfície resistente

à abrasão é desejada. Em particular, a presente invenção refere-se a um

25 revestimento de fluoropolimero tendo aperfeiçoadas caracteristicas de libe-

ração ou não pegajosice e/ou aperfeiçoada resistência à abrasão.

2. Descrição da Técnica Relacionada

Fluoropohmeros são polímeros de cadeia Ionga compreendendo

principalmente unidades de repetição lineares etilênicas nas quais alguns ou

30 todos os átomos de hidrogênio são substituídos com flúor. Exemplos incluem

politetrafluoroetileno (PTFE), metilfluoroalcóxi (MFA), flúor etileno propileno

(FEP), perfluoroalcóxi (PFA), poh(clorotrifluoroetileno) e fluoreto de polivinila.
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Sistemas de revestimento não pegajosos incluindo fluoropolime-

" ros são aplicados em revestimentos únicos ou múltiplos à superfície de um

substrato para prover um substrato revestido tendo um revestimento não
e

pegajoso ao qual mateFiais estranhos não aderirão. Em um sistema de re-

5 vestimento de camadas múltiplas, o revestimento não pegajoso geralmente

inclui um primer e um revestimento superior, e opciona|n]ente, um ou mais

revestimentos intermediários.

O uso de sistemas de revestimento não pegajosos que são apli-

· cados a um substrato em camadas múltiplas é conhecido há muitos anos.

10 Os primers para tais sistemas tipicamente contêm uma resina ligante orgâni-

- ca resistente ao calor e uma ou mais resinas de fluoropolimero, junto com

vários pigmentos opacos e materiais de enchimento. Os revestimentos in-

termediários contêm principalmente fluoropolímeros com alguma quantidade

de pigmentos opacos, materiais de enchimento, e auxiliares de coalescência,

15 enquanto os revestimentos superiores são quase inteiramente compostos

por fluoropohmeros, tal como politetrafluoroetileno inteiramente de alto peso

molecular (HPTFE), ou HPTFE com uma pequena quantidade de um fluoro-

polímero de fusão processável.

O que é necessário é um sistema de revestimento não pegajoso

20 qu,e 'seja um aperfeiçoamento sobre o anterior.

SUMÁRIO DA INVENÇÃO

A presente invenção provê uma composição de revestimento de

fluoropolímero que pode ser aplieada sobre um primer e/ou pelo menos um

revestimento intermediário em um sistema de revestimento não pegajoso. A

25 composição de revestimento pode ser preparada e aplicada na forma de

uma dispersão Iíquida, e inclui pelo menos um componente base de fluoro-

polímero, taí como politetrafluoroetileno (PTFE) e, em particular, pelo menos

um PTFE de alto peso molecular (HPTFE). A composição de revestimento

adicionalmente inclui uma composição de f1uoropolímero combinada. A

30 composição de fluoropolimero combinada é uma combinação de pelo menos

um PTFE de baixo peso molecular (LPTFE) e pelo menos um ftuoropolímero

processável em fusão. Após aplicação diretamente a um substrato ou sobre
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,um revestimento subjacente, o revestimento demonstra aperfeiçoada resis-

" tência à abrasão e arranhão, assim como aperfeiçoadas características de

liberação, como comparado a revestimentos conhecidos que incluem so-
-

mente HPTFE ou HPTFE com uma pequena quantidade de fluoropolímero

5 processável em fusão.

Em uma forma, a presente invenção provê uma composição de

revestimento de fluoropolímero, compreendendo: um componente base de

fluoropolimero presente em uma quantidade de entre 3Õ°/o em peso e 96%

" em peso baseado no peso total de sólidos de todos os fluoropolímeros na

10 composição de revestimento, o componente base de Huoropolímero com-

preendendo pelo menos um fluoropolímero incluindo po|itetraf|uoFoeti|eno de

alto peso molecular (HPTFE) tendo um peso molecular numérico médio (Mn)

de pelo menos 500.000; e uma composição de fluoropolimero combinada

presente em uma quantidade de entre 4°/0 em peso e 70% em peso baseado

. 15 no peso de sólidos totais de todos os fluoropolÍmeros na composição de re-
vestimento, a composição de fluoropohmeros combinada compreendendo:

pelo menos um poHtetrafluoroetileno de baixo peso molecular (LPTFE) tendo

uma primeira temperatura de fusão (T,,,) de 335 'C ou menos; e pelo menos

um fluoropolímero de fusão processável (MPF).

20 O componente base de fluoropolimero pode estar presente em

uma quantidade de entre 6Ô°/o em peso e 96% em peso e a composição cIe

f|uoropolimero combinada está presente em uma quantidade de entre 4°/,

em peso e 40% em peso baseado no peso de sólidos totais de todos os fluo-

ropolímeros na coniposição de revestimento. O pelo menos um politetrafluo-

25 roetileno de baixo peso molecular (LPTFE) pode estar presente em uma

quantidade entre 2°/0 em peso e 15% em peso e o pelo menos um fluoropo-

Iimero de fusão processável (MPF) está presente em uma quantidade de

entre 2°/0 em peso e 15% em peso baseado no peso de sólidos totais de to-

dos os fluoropolimeros na composição de revestimento.

30 O pelo menos um polímero de fusão processável pode compre-

ender perfluoroalcóxi (PFA) presente em uma quantidade entre 20% em pe-

so e 85% em peso, baseado no peso de sólidos totais dos fluoropolímeros
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na composição de fluoropolímeros combinada. O peto menos um fluoropoh-

" mero de fusão processável pode compreender perfluoroalcóxi (PFA) presen-

te em uma quantidade entre 37% em peso e 65°6 em peso, baseado no pe-
-

so de sólidos totais dos fluoropdímeros na composição de fluoropolhnero

5 combinada.

O pelo menos um poHtetrafluoroetileno de baixo peso molecular

(LPTFE) pode ter um tamanho de partícula médio selecionado do grupo

consistindo em 0,9 mícron (µm) ou menos, 0,75 mícron (µm) ou menos, 0,5

" mícron (µm) ou menos, 0,4 rnícron (µm) ou menos, 0,3 mícron (µm) ou me-

lO nos, e 0,2 mícron (|jm) ou merios. O pelo menos um politetrafluoroetileno de

- baixo peso molecular (LPTFE) pode ter uma prirneira temperatura de fusão

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-

15 lecular (LPTFE) pode ser selecionado do grupo consistindo em: um LPTFE

obtido via polimerização de emulsão e sem ser submetido à aglomeração,

degradação térmica, ou irradiação, e tem um tamanho de partícula médio de

1,0 mícron (µm) ou menos; uni micropulverizado de LPTFE .obtido via poli-

merização de emulsão com ou sem uma subsequente etapa de redução de

20 peso molecular; e um micropulverizado de LPTFE obtido via poIirnerização

de suspensão com ou sem uma subsequente etapa de redução de peso mo-

lecular.

O pelo menos um politetrafluoroetileno de alto peso molecular

(HPTFE) pode incluir um comonômero de modificação em uma quantidade

25 de menos que 1% em peso baseado no peso do poljtetraf|uoroeti|eno de alto

peso molecular (HPTFE). O pelo menos um fluoropolimero de fusão proces-

sável (MPF) tem um tamanho de partícula médio de 1,0 mjcron (µm) ou me-

nos.

Em uma outra forma disso, a presente invenção provê um artigo

30 revestido, compreendendo: um substrato rígido; e um revestimento sobre o

substrato rígido, compreendendo: pelo menos um politetrafluoroetileno de

alto peso molecular (HPTFE) tendo um peso molecular numérico médio (Mrj
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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 sólidos totais de todos os fluoro-

. poIímeros na composição de revestimento; pelo menos um politetrafluoroeti-
leno de baixo peso molecular (LPTFE) tendo um peso molecular numérico

5 médio (M,J de menos que 500 000; e pelo menos um fluoropolimero proces-

sável em fusão (MPF).

O pelo menos um componer1te base fluoropolimero pode es'tar

presente em uma quantidade de entre 6O°/j em peso e 96% em peso e o

" pelo menos um politetrafluoroetileno de baixo peso mo|ecu|ar (LPTFE) e o

10 pelo menos um fluoropolimero de fusão processável (MPF) estão juntos pre-

sentes em uma quantidade entre 4% em peso e 40% em peso baseado no

peso de sólidos totais de todos os fluoropohmeros no revestimento. O pelo

menos um poHtetrafluoroetileno (LPTFE) de baixo peso molecular pode estar

presente em uma quantidade entre 2°/0 em peso e 15°6 em peso e O pelo

15 menos um fluoropohmero de fusão processável (MPF) está presente em

uma quantidade de entre 2% em peso e 15% em peso baseado no peso de

sólidos totais de todos os fluoropohmeros no revestimento.

O pelo menos um fluoropolímero de fusão processável (MPF)

pode compreender perfluoroalcóxi (PFA) presente em quantidades entre

20 20% em peso e 85% em peso baseado no peso de sólidos totais do pelo

" menos um politetrafluoroe'tileno de baixo peso molecular (LPTFE) e o pelo

menos um fluoropoiímero de fusão processável (MPF). O pelo menos um

¶uoropolímero de fusão processável (MPF) pode compreender perfluoroal-

cóxi (PFA) presente em uma quantidade entre 37% em peso e 65% em peso

25 baseado no peso de sõlidos totais do pelo men0s um pofitetrafluoroetileno

de baixo peso molecular (LPTFE) e o pelo menos um fluoropohmero de fu-

são processável (MPF).

O revestimento pode ter um ângLl|o de contato de pelo menos

110°, e/ou um brilho medido de pelo menos 25% de refletância a 60°, e/ou

30 uma aspereza de superfície (Ra) de menos que 100 nm.

BREVE DESCRIÇÃO DOS DESENHOS

As caracterlsticas mencionadas acima e outras e vantagens des-
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ta invenção, e a maneira de obter as mesmas, tornar-se-ão aparentes e a

" própria invenção será melhor entendida através de referência à seguinte

descrição de uma realização da invenção tomada em conjunção com os de-
-

senhos acompanhantes, em que:

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

a figura 1 é uma imagem de perfilômetro de laser do revestimen-

to superior controle;

a figura 2 é uma imagem de perfilômetro de laser de um reves-

' timento superior fabricado de acordo com a presente exposição;

10 as figuras 3-23 correspondem a revestimentos superiores 1-10
m

de exemplo 1, em que:

a figura 3 é um gráfico de classificação de teste de liberação de

ovo vs. teor de HPTFE;

a figura 4 é um gráfico de resultados de testes de abrasão alter-

15 nativo vs. teor de HPTFE;

a figura 5 é um gráfico de resultados de teste de adesão de ar-

ranhão mecâriico (MSAT) vs. teor de HPTFE:

a figura 6 é um gráfico de brilho 60° vs. teor de HPTFE;

a figura 7 é um gráfico de ângulo de contato vs. teor de HPTFE;

20 a figura 8 é um gráfico de classificação de teste de liberação de

ovo vs. teor de LPTFE;

a figura 9 é um gráfico de resultados de teste de abrasão alter-

nativo vs. teor de LPTFE;

a figura 10 é um gráfico de resultados de teste de adesão de ar-

25 ranhão mecânico (MSAT) vs. teor de LPTFE;

a figura 11 é um gráfico de ângulo de contato vs- teor de LPTFE;

a figura 12 é um gráfico de brilho de 60° vs. teor de LPTFE;

a figura 13 é um gráfico de classificação de teste de Iiberação de

ovo vs. teor de MPF;

30 a figura 14 é um gráfico de resultados de teste de abrasão alter-

nativo vs. teor de MPF;

a figura 15 é um gráfico de resultados de teste de adesão de ar-
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ranhão mecânico (MSAT) vs. teor de MPF; e

« a figura 16 é um gráfico de brilho de 60° vs. teorde MPF;

a figura 17 é um gráfico de ângulo de contato vs. teorde MPF;
W

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

5 a figura 18 é um gráfico de contorno de resultados de teste de li-

beração de ovo plotados contra teor de LPTFE e MPF (PFA);

a figura 19 é um gráfico de controle de resultados de teste de

abrasão alternativo plotados contra teor de LPTFE e MPF (PFA);

a figura 20 é um gráfico de contomo de resultados de teste deK

10 adesão de arranhão mecânico (MSAT) plotados contra teor de LPTFE e

MPF (PFA);

a figura 21 é um gráfico de contorno de brilho medido pIotado

contra teor de LPTFE e MPF (PFA);

a figura 22 é um gráfico contorno de ângulo de contato medido

1'5 plotado contra teor de LPTFE e MPF (PFA);

a figura 23 é um gráfico de contorno dos resultados norTna|izar

d,os dos resultados de teste de liberação de ovo seco, os resultados de teste

de abrasão alternativo, os resultados de teste de adesão de arranhão mecâ-

nico (MSAT), o brilho medido, e o ângulo de contato medido, plotados contra

20 o teor de LPTFE e MPF (PFA).;

as figuras 24-35 correspondem aos resultados de testes para os

revestimentos superiores de exemplo 9, em que:

a figura 24 é um gráfico de contomo do teste de liberação de ovo

seco contra teor de LPTFE e MPF (PFA);

25 a figura 25 é um gráfico de controle do teste de leite queimado

plotado contra teor de LPTFE e MPF (PFA);

a figura 26 é um gráfico de contomo de brilho medido plotado

contra teor de LPTFE e MPF (PFA);

a figura 27 é um gráfico de contorno de ângulo de contato medi-

30 do plotado contra teor de LPTFE e MPF (PFA);

a figura 28 é um gráfico de contorno do teste de abrasão alterna-

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

a figura 29 é um gráfico de contorno do teste de abrasão alterna-

tivo de revestimentos superiores aplicados sobre revestimento base B pIota-
.

dos contra teor de LPTFE e MPF (PFA);

5 a figura 30 é um gráfico de contorno dos resultados de teste de

adesão de arranhão mecânico (MSAT) de revestimentos superiores aplica-

dos sobre revestimento base A p|otados contra teor de LPTFE e MPF (PFA):

a figura 31 é um gráfico contorno dos resultados de teste de a-

· desão de arranhão mecânico (MSAT) de revestimentos superiores aplicados
10 sobre revestimento base B plotados contra teor de LPTFE e MPF (PFA);

- a figura 32 é um gráfico de contomo de resultados de teste de

abrasão normalizados pIotados contra teor de LPTFE e MPF (PFA);

a figura 33 é um gráfico de contorno de resultados de teste de Ii-

beração normalizados plotados contra teor de LPTFE e MPF (PFA):

15 a figura 34 é um gráfico controle de propriedades de superfície

normalizadas plotadas contra teor de LPTFE e MPF (PFA); e

a figura 35 é um gráfico de contorno de resultados de teste de

abrasão normalizados, resultados de teste de liberação, e propriedades de

superfície plotados contra teor de LPTFE e MPF (PFA).

20 As exemplificações aqui mostradas ilustram realizações da in-

venção, e tais exemplificações rião são para serem construídas como Iimi-

tantes do escopo da Ínvenção em qualquer maneira.

DESCRIÇÃO DETALHADA

A presente invenção provê uma composição de revestimento de

25 fluoropolímero que pode ser aplicada sobre um primer e/ou pelo menos um

revestimento intermediário em um sistema de revestimento não pegajoso. a

composição de revestimento pode ser preparada e aplicada na forma de

uma dispersão líquida, e inclui pelo menos um componente base de fluoro-

polímero, tal como poHtetrafluoroetileno (PTFE) e, em particular, pelo menos

30 um PTFE de alto peso molecular (HPTFE). A composição de revestimento

adicionalmente inclui uma composição de fluoropohmero combinada. A

composição de fluoropolímero combinada é uma combinação de pelo menos
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um PTFE de baixo peso molecular (LPTFE) e pelo menos um fluoropolímero

' de fusão processável. Após aplicação diretamente a um substrato ou sobre

um revestimento subjacente, o revestimento demonstra aperfeiçoada resís-
.

tência a arranhão e abrasão, assim como aperfeiçoadas caracterlsticas de

5 liberação, comparado a revestimentos conhecidos que incluem somente

HPTFE ou HPTFE com uma pequena quantidade de fluoropolímero proces-

sável na fusão.

Em uma realização, a presente composição de revestimento é

· aplicada sobre um revestimento subjacente, ou revestimento inferiot O re-

IO 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-

mediários. Nestas realizações, o presente revestimento é aqui referido como

um "revestimento superior" ou um "revestimento de cima" e estes termos

15 são geralmente intercambiáveis. Em outras realizações, a presente compo-

sição de revestimento pode ser aplicada diretamente a um substrato para

formar um revestimento em contato direto com o substrato pelo que o reves-

timento não é aplicado sobre quaiscjuer revestimentos inferiores. Ainda em

realizações, o presente sistema de revestimento pode ser ele próprio um

20 revestimento inferior.

A presente composição de revestimento geralmente inclui pelo

menos um componente base de fluoropollmero e uma composição de fluo-

ropolímero combinada. O componente base de fluoropolímero é tipicamente

um PTFE de alto peso molecular (HPTFE). A composição de fluoropolímero

25 combinada inclui pelo menos um PTFE de baixo peso molecular (LPTFE) e

pelo menos um fluoropolimero processável em fusão (MPF).

I. Componentes base de fluoropolímero

O componente base de f|Lloropo|Ímero inclui pelo menos um ¶u-

oropohmero, tal como poIitetrafluoroetileno (PTFE), copollmeros de tetrafluo-

30 roetileno e etileno (ETFE), copolímeros de tetrafluoroetileno e perfluoro (al-

quil vinil éteres) (PAVE), copolímeros de tetrafluoroetileno e perfluoro (etil

vinil éter) (PEVE), copolímeros de tetrafluoroetileno e pemuoro (propil vinil
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éter) (PPVE), copolímeros de tetrafluoroeti[eno e perflu,oro (metil vinij éter)

' (PMVE), copolímeros de tetrafluoroetileno e hexafluoropropiieno (FEP), co-

polímeros de tetrafluoroetileno e pemuoro vinil éter (PFA) e fluoreto de poli--
V

vinilideno (PVDF) e copolimeros de tetrafluoroetileno, hexafluoropropileno, e

5 difluoreto de vinilideno (THV), e outros polímeros perfluorados- Flúors elas-

tômeros baseados em PTFE também podem ser usados.

Tipicamente, o componente base de fluoropolimero será um ou

mais fluoropolímeros perfluorados e, em particular, será um ou mais tradi-

· cionais componentes PTFE de alto peso molecular (HPTFE)-
1O O peso molecular numérico médio (MJ 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 dispersões líquidas e/ou pulverizados são

disponiveis de muitas fontes comerciais. Dispersões de HPTFE líquidas tipi-

camente incluem tensoativos para estabilidade, embora dispersões de HPT-

15 FE "não estabilizadas", tipicamente tendo menos que 1,O°/j em peso de ten-

soativo, também são disponíveis e também podem ser usadas. Quando é

usado um pulverizado, o pulverizado tipicamente será disperso em um líqui-

do para preparar a composição de revestimento.

Em algumas modalidades, o HPTFE pode incluir uma pequena

20 quantidade de comonômero de modificação, em cujo caso o HPTFE é um

copolímero conhecido na técnica como "PTFE modificado" ou "PTFE modifi-

cado com traços". Exemplos do comonômero de modificação incluem perflu-

oropropilviniléter (PPVE), outros modificadores, como hexafluoropropileno

(HFP), clorotrifluoroetileno (CTFE), perf]uorobuti|eti|eno (PFBE), ou outros

25 per¶uoroalquilviniléteres, como perfluorometilviniléter (PMVE) ou perfluoroe-

tilviniléter (PEVE). O comonômero de modificação tipicamente estará pre-

sente em uma quantidade de menos que I°/o em peso, por exemplo, basea-

do no peso do HPTFE.

ll. Composições de Huoropolímero combinadas

30 A composição de fluoropolímero combinada gera|mente inclui

pelo menos um PTFE de baixo peso molecular (LPTFE) e pelo menos um

fluoropolímero processável em fusão. Apropriados componentes fluoropolí-
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mero e combinações são discutidos abaixo, e também são mostrados no

" pedido de patente U.S. N°' 12/468 580, intitulado "Composições de fluoropo-

. límero combinadas", depositado em 19 de maio de 2009, cedida para o ces-
sionário da presente invenção, a exposição da qual é expressamente aqui

5 incorporada por referência.

A. Politetrafluoroetileno de baixo peso molecular (LPTFE)

O primeiro fluoropolímero da presente composição de fluoropo-

limeros combinados pode ser uma dispersão líquida de tpolitetrafluoroetileno

(PTFE) e, em particular, pode ser uma dispersão líquida de um PTFE tendo

10 um baixo peso molecular (LPTFE) e/ou opcionalmente outras propriedades

. como aqui discutidas em detalhes.

A dispersão líquida de LPTFE na maioria das reações será uma

dispersão aquosa, embora o LPTFE possa ser disperso em outros solventes

e/ou LPTFE originalmente em uma fase aquosa pode ser transferido de fase

15 em um outro solvente, tais como solventes orgânicos incluindo hexano, ace-

tona, ou um álcool.

O LPTFE, quando produzido como descrito acima, tipicamente

terá um tamanho de partícula médio de 1,0 micron (um) ou menos, 0,9 mí-

cron (um) ou menos, 0,75 mícron (um) ou menos, 0,5 micron (um) ou menos,

20 0,4 mícron (um) ou menos, 0,3 mícron (um) ou menos, ou 0,2 mícron (um)

ou menos, como medido através de uma maneira apropriada tal como atra-

vés de difração de luz laser através de lSSO 13320. Em algumas modalida-

des, o LPTFE pode ter um tamanho de partícula médio tão baixo como 30,

50, 100, ou 150 nm, ou tão grande como 200, 250, ou 350 nm, por exempb.

25 O peso molecular numérico médio (Mn) do LPTFE tipicamente

será menos que 500.000 e, na maioria das modalidades, pode ser tão baixo

como 10.000 ou maior, 20.000 ou maior, ou 25.000 ou maior, ou pode ser

tão 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.

30 Uma maneira alternativa de caracterização de peso molecular do

LPTFE é através de sua primeira temperatura de fusão (Tm), como determi-

nada através de um processo apropriado tal como calorimetria de explora-
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ção diferencial (DSC), cuja primeira temperatura de fusão (Tm) para LPTFE

" pode ser igual a ou menos que 335 °C. Em outras modalidades, a primeira

temperatura de fusão do LPTFE pode ser igual a ou menos que 332 "C, igual
W

a ou menos que 330 °C, igual a ou menos que 329 "C, igual a ou menos que

5 328 °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 dispersão aquosa

que é estabilizada, não estabilizada, ou minimamente estabilizada. Como

· aqui usado, "não estabilizada" ou "minimamente estabilizada" refere-se a

10 uma dispersão aquosa que inclui menos que 1,0% em peso de um tradicio-

. nal tensoativo, tal como um tensoativo não iônico, ou um tensoativo aniônico,

baseado no peso da dispersão aquosa de LPTFE. Em algumas modalidades,

a dispersão de LPTFE pode ser provida na forma de uma dispersão aquosa

tendo menos que 1,O°/j em peso de tensoativo, menos que 0,8% em peso de

15 tensoativo, menos que 0,6% em peso de tensoativo, ou mesmo menos que

0,5% em peso de tensoativo. Ern outras modalidades, a dispersão de LPTFE

pode ser provida na forma de uma dispersão aquosa que está "estabilizada",

tipicamente tendo 1-12% em peso de tensoativo. Entretanto, a natureza da

embalagem de estabilização empregada não é uma característica crítica

20 desta invenção.

Também, como discutido abaixo, o LPTFE pode ser provido na

forma de um micropulverizado sólido.

O LPTFE tipicamente estará na forma de um homopolímero de

PTFE de baixo peso molecular. Entretanto, em outras modalidades, o LPT-

25 FE pode incluir uma pequena quantidade de camonômero de modificação,

em cujo caso o PTFE é um copolímero conhecido na técnica como "PTFE

modificado" ou "PTFE modificado com traço". Exemplos do comonômero de

modificação incluem perfluoropropilviniléter (PPVE), outros modificadores,

como hexafluoropropileno (HFP), clorotrifluoroetileno (CTFE), perfluorobutile-

30 tileno (PFBE), ou outros perf|uoroa[qui|viniléteres, como perf|uorometj|vinilé-

ter (PMVE) ou perfluoroetilviniléter (PEVE). O comonômero de modificação

tipicamente estará presente em uma quantidade de menos que 1°/0 em peso,
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por exemplo, com relação ao PTFE.

Apropriadas dispersões de LPTFE incluem SFN-D, disponível de

. Chenguang RJ.C.l., Chengdu, 610036 P.R. China, assim como TE3877N,
disponível de DuPont. Outros micropulverizados de LPTFE exemplares in-

5 cIuem Dyncon TF-9207, disponível de Dyncon LLC, LDW-410, disponível de

Daikin lndustries, lnc., e MP-25, MP-55, MP-8T e UF 8TA, cada um disponí-

vel de Laurel Products.

Estes fluoropdímeros têrn características mostradas na tabela 1

abaixo:

10 Tabela 1

Características de politetrafluoroetilenos de baixo peso molecu-

lar (LPTFE) exemplares

LPTFE Teor de Peso mo- Tamanho de Tensoativo (°/0 Primeira tem-

sólidos lecular particula em peso, base- peratura de

(°/0 em (Mn) médio (µm) ado no peso de fusão

peso) (estimado) LPTFE) (DSC) (°C)

(tipo)
SFN-D 50 10.000 - 0,19 5q/o 324,5 - 326

20.000

TE3877N 60 65.000 - 0,2

70.000

LDVV-410 40 80.000 - 0,2

90-000

TF'9207 100 65.000 - 13,27

70.000

MP-8T 100 ca. 25.000 1,32

MP-lO 100 100.000 0,84

MP-55 100 40.000 - 11,06

50.000

MP-25 100 ca. 0,28

130.000

UF-8TA 100 ca. 95.000 1,22

6°/0 (não-iônico) 327,6

5% 329,4

m 327,6

NIA

N/A

N/A

323,1

330

324,3

N/A %

N/A 331,5
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Tipos exemplares de LPTFE que podem ser usados na presente

" invenção são discutidos abaixo.

j. LPTFE produzido por polimerização de dispersão ou polimeri-
.m

zação de emulsão e que a sequir não é açjlomerado, irradiado, ou deqradado

5 termicamente

Em uma primeira modalidade da presente invenção, o LPTFE é

produzido através de um processo de po|imerização que é bem conhecido

na técnica como polimerização de dispersão ou polimerização de emulsão.

Estes processos de polimerização podem ser conduzidos com agentes de

10 transferência de cadeia, que reduzem o peso molecular médio dos fluoropo-

límeros produzidos, e/ou via outros processos pelo que o processo de poIi-

merização é controlado para formar uma dispersão líquida de partículas po-

lirnerizadas diretamente de PTFE tendo baixo peso molecular (LPTFE).

Nestas modalidades, o LPTFE, após ser produzido por polimeri-

15 zação de dispersão ou polimerização de emulsão, a seguir não é aglomera-

do, irradiado, ou degradado termicamente. Em particular, o LPTFE não foi

submetido a quaisquer etapas de aglomeração durante sua fabricação, e por

isso retém um tamanho médio de partícula pequeno. Ainda, o LPTFE não foi

subme'tido à degradação térmica para reduzir seu peso molecular. Ainda, o

20 LPTFE não foi submetido à irradiação, tal como através de feixe de elétrons

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

dispersões de LPTFE não demonstrarão um espectro e/ou estarão abaixo de

um limite de detecção quando submetidas à espectroscopia de ressonância

de spin de elétron (ESR) ou ressonância paramagnética de elétron (EPR),

25 como oposto a PTFE irradiado, que demonstrará tais espectros e/ou de ou-

tro modo terá radicais livres detectávejs.

Estes tipos de dispersões de LPTFE são providas como disper-

sões aquosas que são obtidas via um processo de polimerização de emul-

são ou dispersão controlada para produzir LPTFE diretamente polimerizado

30 que não é a seguir submetido à aglomeração, degradação térmica, ou irradi-

ação. Estes tipos de dispersões de LPTFE serão apreciados por aqueles

versados na técnica serem distintos de outros materiais PTFE que são co-
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mercialmente disponíveis.

Primeiro, estes tipos de dispersões de LPTFE são distintas de^

PTFE que é produzido através do processo de polimerizaçâo bem conhecido
«

na técnica como polimerização de suspensão ou granular, que rende PTFE

5 conhecido na técnica como resina PTFE granuiar ou pulverizado de molda-

gem de PTFE granular. Resinas PTFE granulares tipicamente terão um alto

peso molecular, tal como um peso molecular numérico médio (Mn) de pelo

menos 1.000 000 ou mais e uma primeira temperatura de fusão (Tm) maior

0· que 335 °C, tipicamente muito maior que 335 "C. Resina PTFE granular é
10 tipicamente provida em forma pulverizada sólida incluindo partículas tendo

um tamanho de partícula médio de vários micra, tipicamente de 10 a 700

mícrons (um). Estas resinas também podem ser providas como resinas de

corte fino tendo um tamanho de partlcula médio de 20 a 40 mícrons (um),

por exernpto-

15 Adicionalmente, estes tipos de dispersões de LPTFE podem ser

distintos de materiais de menor peso mo|ecu|ar preparados de resinas PTFE

granulares de alto peso molecular que foram degradadas por irradiação ou

degradação térmica para formação de materiais de baixo peso mo|ecu|ar

conhecidos como micropulverizados de PTFE granular, que tipicamente têm

20 um tamanho de partícula variando entre 0,2 e 20 mícrons (um). Exemplos de

micropulverizados de PTFE granulares incluem resinas Zonyl MP1200,

MP1300, e MP1400, disponíveis de DuPont (Zonyl é uma marca registrada

de E.l. duPont de Nemours & Co.).

Segundo, estes tipos de dispersões de LPTFE também são dis-

25 tintas de dispersões de PTFE de alto peso mo|ecu|ar fabricadas a partir de

polimerização de dispersão ou emulsão conduzida sem agentes de transfe-

rência de cadeia para pelo que polimerizar um PTFE de alto peso molecular

tendo um peso molecular numérico médio (M,J de pelo menos 1.000.000 ou

mais, e uma primeira temperatura de fusão (Tm) maior que 335 °C, tipicamen-

30 te muito maior que 335 °C. Estas dispersões de PTFE de alto peso molecular

são tipicamente estabilizadas com um tradicional tensoativo presente em

uma quantidade maior que 1,O°/o em peso, tipicamente muito maior que 1,0%
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em peso.

Adicionalmente, estes tipos de dispersões de LPTFE também.

são distintas de dispersões de PTFE de alto peso molecular que são produ-
.

zidas via polimerização de dispersão ou emulsão e a seguir coaguladas ou

5 aglorneradas.

Ainda, estes tipos de dispeFsões de LPTFE são distintos de dis-

persões de PTFE de alto peso molecular que são produzidas via polimeriza-

ção de dispersão ou emulsão e a seguir coaguladas ou aglomeradas, e en-

- tão são submetidas à degradação térmica ou irradiação para formação de
10 pulverizados de PTFE de baixo peso molecular, conhecidos na técnica como

micropulverizados de PTFE, que são providos como pulverizados sólidos

tendo um tamanho de partícula entre 0,2 e 20 mícrons (um), tal como para

uso em extrüsão e outras aplicações. Exemplos de micropulverizados de

PTFE incluem resinas Zonyl MPlOOO, MP11OO, MP1500 e MP1600, disponi-

15 veis de DuPont (Zonyl é 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 invenção.

Terceiro, estes üpos de dispersões de LPTFE são distintos de

20 micropulverizados de LPTFE que são polimerizados via polimerização de

dispersão ou emulsão na presença de agentes de transferência de cadeia, e

então são aglomerados para formação de micropuiverizados de PTFE tendo

um tamanho de partícula médio de entre 0,2 e 20 mícrons (um), por exemplo.

ii. Micropulverizados de LPTFE

25 Em uma segunda modalidade da presente invenção, o LPTFE

pode estar na forma de um micropulverizado de LPTFE.

Um primeiro tipo de micropulverizados de LPTFE são derivados

de dispersões de PTFE de alto peso molecular que são produzidas via poli-

merização de dispersão ou emulsão e a seguir coaguladas ou aglomeradas,

30 e então submetidas à degradação térmica ou irradiação para formação de

pulverizados de PTFE de baixo peso molecular, conhecidos na técnica como

micropulverizados de PTFE e aqui referidos como micropulverizados de
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LPTFE, que são tipicamente providos como pulverizados sólidos tendo um

" tamanho de partícula tipicamente entre 0,2 e 20 mícrons (um).

Exemplos destes tipos de rnicropulverizados de LPTFE incluem

resinas Zonyl MPlOOO, MP11OO, MP1500 e MP1600, disponíveis de DuPont

5 (Zonyl é uma marca registrada de E. I. du Pont de Nemours & Co.); e MP-lO,

MP-25, MP-55 e UF-8TA, cada uma disponível de Laurel Products.

Um segundo tipo de micropulverizados de LPTFE são derivados

de resinas PTFE granulares de alto peso molecular que foram degradadas

- por irradiação ou degradação térmica para formação de materiais de baixo
10 peso molecular conhecidos como micropulverizados de PTFE granulares,

que tipicamente têm um tamanho de partícula variarido tipicamente entre 2 e

20 mícrons (um)-

Exemplos destes tipos de micropulverizados de LPTFE incluem

resinas Zonyl MP1200, MP1300, e MP1400, disponíveis de DuPont (Zonyl é

15 uma marca registrada de E.l. du Pont de Nemours & Co.) e MP-8T e MP-lO,

disponíveis de Laurel Products.

Um terceiro tipo destes micropulverizados de LPTFE são polime-

rizados via polimerização de dispersão ou emulsão ou suspensão na pre-

sença de agentes de transferência de cadeia, e então podem ser ag1omera-

20 dos para formação de micropulverizados de LPTFE tendo um tamanho de

partícula médio de tipicamente entre 0,2 e 20 mícrons (um), por exemplo.

B. Fluoropolüneros processáveis em fusão (MPF)

O segundo fluoropohmero da composição de fluoropolímeros

combinados pode ser uma dispersão líquida de um ou mais fluoropolímeros

25 processáveis em fusão (MPF), como perfluoroalcóxi (PFA) (copolímeros de

tetrafluoroetileno (TFE) e perf|uoroa|qui|vini|éteres), incluindo etilfluoroalcó-

ximetilfluoroalcóxi (MFA) (um copolímero de tetrafluoroetileno (TFE) e per-

fluorometilviniléter (PMVE)) e etilfluoroalcóxi (EFA) (um copolímero de tetra-

fluoroetileno (TFE) e perfluoroeülviniléter (PEVE)): e etileno propileno fluora-

30 do (FEP), por exemplo.

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

zação que é bem conhecido na técnica como polimerização de dispersão ou
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poIimerização de emulsão. Estes processos de polimerização podem ser

' conduzidos com agentes de transferência de cadeia, que reduzem o peso

. molecular médio dos fluoropolimeros produzidos, e/ou via outros processos
pelo que o processo de polimerização é controlado para formar uma disper-

5 são liquida de partículas de MPF polimerizadas diretamente.

Na maioria das moda|idades, o MPF, após ser produzido por po-

limerização de dispersão ou polimerização de emulsão, a seguir não é aglo-

merado, irradiado, ou degradado termicamente. Em particular, o MPF não

- terá sido submetido a quaisquer etapas de aglomeração durante sua fabri-
lo cação, e por isso retém um pequeno tamanho de particula médio como des-

crito abaixo.

A dispersão líquida de MPF na maioria das modalidades será

uma dispersão aquosa, embora o MPF possa ser disperso em outros solven-

tes e/ou MPF originalmente em uma fase aquosa pode ser transferido de

15 fase em um outro solvente, tais como sotventes orgânicos incluindo hexano,

acetona, ou um álcool.

O MPF, quando produzido como descrito acima, tipicamente terá

um tamanho médio de partícula de 1,0 micron (um) ou menos, 0,9 mícron

(um) ou menos, 0,75 mícron (um) ou menos, 0,5 mícron (um) ou menos, 0,4

20 mícron (um) ou menos, 0,3 micron (um) ou menos, 0,2 mícron (um) ou me-

nos. Em particular, o MPF pode ter um tamanho de partícula médio tão baixo

quanto 30, 50, 100, ou 150 nm, ou tão grande quanto 200, 250, ou 350 nm,

por exemplo-

Em outras modalidades, pulverizados de MPF também podem

25 ser usados.

O MPF pode ser provido na forma de uma dispersão aquosa que

ê estabilizada, não estabilizada, ou minimamente estabilizada. Como aqui

usados, "não estabilizada" ou "minimamente estabilizada" referem-se a uma

dispersão aquosa que inclui menos que 1,O°/q em peso de um tensoativo tra-

30 dicional, tal como tensoativo não iôriico ou um tensoativo aniônico, baseado

no peso da dispersão aquosa de MPF. Em algumas modalidades, a disper-

são de MPF pode ser provida na forma de uma dispersão 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%

eni peso de tensoativo. Em outras modalidades, a dispersão de MPF pode

ser provida na forma de uma dispersão aquosa que é "estabilizada", tipica-

5 mente tendo 1-12°6 em peso de tensoativo.

Tipicamente, a taxa de fluxo de fusão (MFR) do MPF será 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 terá um teor de comonômero, istoN

10 é, um teor de um ou mais monômeros outros que não tetrafluoroetileno

(TFE), de cerca de 3,0% em peso ou maior, tal como 4,0% em peso ou mai-

or, 4,5°6 em peso ou maior, 5,0% em peso ou maior, 5,5% em peso ou maior,

ou 6,0% em peso ou maior.

Apropriadas dispersões de MPF inciuem TE7224 (PFA), dispo-

15 nível de DuPont, 690OZ (PFA), dispon ivel de Dyneon LLC, TE9568 (FEP),

disponível de DuPont, Neoflon ND-11O (FEP), disporÚvel de Daikin, e Hyflon

XPH 6202-1 (MFA), disponivel de Solvay. Estas dispersões de MPF têm ca-

racterísticas mostradas na tabela 2 abaixo:

Tabela 2

20 Caracteristicas de 'Ruoropolímeros processáveis em fusão e-

xemdares (MPF)4

MPF (tipo) jTeor dejTamanho

jsólidos ("6imédio

|em peso) |partícula

m
DuPont j58,6 |0,26

TE7224

(FA)

Dyneon j49,4 jo,31

690OZ

(PFA)

Taxa de escoa- Primeira tempe-

de mento de fusão ratura de fusão

(µ- (MFR) (g/lO minu- (DSC) (°C)

tOS)

2,4 313,0 (patamar

321,2)

19,4 310,25
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MPF (tipo) Teor de Tamanho
H

sólidos (°/0 médio

em peso) partícula
n

m)

Taxa de escoa- Primeira tempe-

de mento de fusão ratura de fusão

(µ- (MFR) (g/lO minu- (DSC) (°C)

tOS)

DuPont 55,6

TF9568

(FEP)

Daikin Neo- 56,5

flon ND-11O

(FEP)

Solvay Hy- 27,2

flon XPH

6202-1

0,17 11,9 257,84

0,16 232,83

0,28 4,5 306,31 (patamar

287,29)

'A

Para formar a composição de fluoropolímeros combinados da

presen'te invenção, uma dispersão líquida de LPTFE e uma dispersão liquida

de MPF são combinadas. Quando as dispersões líquidas são usadas, as

disp.ersões podem ter teores de sólidos variáveis, e aquefes versados na

5 técnica reconhecerão que os pesos úmidos das dispersões de LPTFE e

MPF liquidas podem ser selecionados baseado nos teores de sólidos das

dispersões e a desejada razão de porcentagem em peso relativa do LPTFE

e MPF que é desejada nas resultantes composições combinadas.

Notavelmente, devido LPTFE e o MPF serem providos na forma

10 de dispersões líquidas tendo os pequenos tamanhos médios de partículas

mostrados acima, com combinação das partículas das dispersões do LPTFE

e MPF são coÍocadas em contato umas com as outras no nível submícron,

antes de posteriores etapas de processamento nas quais as dispersões são

secas ou fundidas, por exemplo. Como discutido acima, o LPTFE e MPF não

15 são aglomerados antes de combinação, de modo que a interação submícron

do LPTFE e MPF é pensada facilitar a formação de uma especifica forma

cristalina da combinação de fluoropolímeros seca ou curada que é acredita-

da ser importante para obtenção de resultados benéficos obtidos com as
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presentes composições combinadas.

As razões relativas, frações, ou porcentagens em peso do LPT-.

FE e MPF na composição de Huoropolímeros combinados descritas abaixo
.

são baseadas no peso de sólidos totais dos fluoropolímeros LPTFE e MPF,

5 excluindo outros fluoropolÍn}eros que não LPTFE e MPF assim como com-

ponentes não fluoropolímero que podem estar presentes, tais como água ou

outros solventes, tensoativos, pigmentos, materiais de enchimento, e outras

composições.

O LPTFE pode compreender tão pouco quanto 5% em peso,W

10 1O°/j em peso, ou 15% em peso, ou tanto quanto 85°°6 em peso, 90% em

peso, ou 95°6 em peso da composição de fluoropolímeros combinados e, em

outras modalidades, o LPTFE pode compreender entre 4O°/q em peso e 60%

em peso da composiçâo combinada, entre 45% em peso e 55% em peso da

composição combinada, ou cerca de 5Õ°/o em peso da composição de fluo-

15 ropolímeros combinados. Assim, o MPF pode compreender tanto quanto

85% em peso, 9Õ°/o em peso, Oú 95% em peso, ou tão pouco quanto 5% em

peso, 10% em peso, ou 15% em peso da composição de fluoropolírneros

combinados e, em outras modalidades, o MPF pode compreender entre 60%

em peso e 40°6 em peso da composição combinada, entre 55% em peso e

20 45°6 em peso da composição combinada, ou cerca de 50% em peso da

composição de fluoropohmeros combinados.

Combinações de LPTFE e MFA podem incluir, em uma modali-

dade, de 35% em, peso a 90% em peso de MFA e de 1O°/o em peso a 65%

em peso de LPTFE. Em uma outra modalidade, tais combinações podem

25 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 combinações podem

incluir de 56% em peso a 76°6 em peso de MFA e de 24% em peso a 44%

em peso de LPTFE. Em uma outra modalidade, tais combinações podem

incluir de 63% em peso a 70°6 em peso de MFA e de 3O°/j em peso a 37%

30 em peso de LPTFE. Ainda em uma modalidade, tais combinações podem

incluir 67% em peso de MFA e 33% em peso de LPTFE.

Combinações de LPTFE e FEP podem incluir, em uma modali-
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dade, de 25% em peso a 9Õ°/o em peso de FEP e de 1O°/o em peso a 75%

" em peso de LPTFE. Em uma outra modalidade, tais combinações 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 combinações podem

5 inclúir de 35% em peso a 55% em peso de FEP e de 45% em peso a 65%

em peso de LPTFE, ou de 6O°/j em peso a 9O°/j em peso de FEP e de 1O"/,

em peso a 40% em peso de LPTFE. Em uma outra modalidade, tais combi-

nações podem incluir de 40% em peso a 50% em peso de FEP e de 5Õ°/o em

- peso a 60% em peso de LPTFE, ou de 75°/o em peso a 85% em peso de
10 FEP e de 15% em peso a 25% em peso de LPTFE. Ainda em uma modali-

- dade, tais combinações podem incluir 50% em peso de FEP e 50% em peso

de LPTFE, ou 75°/o em peso de FEP e 25% em peso de LPTFE.

Combinações de LPTFE e PFA podem incluir em uma modali-

dade de 37% em peso a 8Ó°/o em peso de PFA e de 20% em peso a 63% em

15 peso de LPTFE. Em úma outra modalidade, tais combinações 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 combinações podem incluir de

43°6 em peso a 63% em peso de PFA e de 37% em peso a 57% em peso de

LPTFE. Em uma outra modalidade, tais combinações podem incluir de 50%

20 em peso a 60% em peso de PFA e de 40% em peso a 50°6 em peso de

LPTFE. Ainda em uma modalidade, tais combinações podem incluir 53% em

peso de PFA e 47% em peso de LPTFE-

lll.Formação e aplicacão de composições de revestimento

Para formar a presente composição de revestimento, dispersões

25 aquosas dos componentes da presente composição de revestimento podem

ser combinadas em qualquer ordem com lenta agitação, por exemplo, ou via

um outro processo de cisalhamento baixo ou médio que minimiza o potencial

para aglomeração, coagulação ou fibrilação das partículas de fluoropohmero.

Quando dispersões liquidas são usadas, as dispersões podem ter teores

30 variáveis de sólidos, e aqueles versados na técnica reconhecerão que os

pesos úmidos das dispersões líquidas de HPTFE, LPTFE e MPF podem ser

selecionados baseados nos teores de sólidos das dispersões e as desejadas
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razões de porcentagem em peso relativas do HPTFE, LPTFE e MPF que

" são desejadas nas resultantes composições combinadas.

As presentes composições de revestimento também podem in-

cluir componentes ou composições auxiliares, tais como materiais de enchi-

5 mento, composições de reforço, pigmentos, e formadores de película, se

desejado, dependendo da aplicação de uso final das composições de reves-

timento. As presentes composições de revestimento podem ser aplicadas a

substratos rígidos, tais como utensílios de cozinhar, utensílios de assar,

moldes, pequenas aplicações elétricas, fixadores, rolos de reprografia, e ou-

lO tras aplicações.

« Em uma modalidade, baseado no teor de sólidos de todos os

componentes fluoropohmeros das presentes composições de revestimento,

o componente base de fluoropolhnero está presente em uma quantidade tão

pequena como 30% em peso, 35°6 em peso, 4Ó°/o em peso, 45% em peso,

15 55°/o em peso, 6Ô°/o eni peso, ou 7Õ°/o em peso, ou tão 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 composição de

fluoropolkneros combinados presente em uma quantidade tão pequena co-

mo 4% em peso, 5°/, em peso, 1O°/o em peso, ou 20% em peso, ou tão gran-

20 de como 30% em peso, 40% em peso, 45% em peso, 55% em peso, 6Q°/o

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

25 95% em peso, entre 85% em peso e 95% em peso, ou entre 90% em peso e

95% em peso, baseado no teor de sólidos de todos os componentes fluoro-

poHmeros da presente composição de revestimento, com a composição de

LPTFE/MPF combinados presente em uma correspondente quantidade entre

5°/0 em peso e 25% em peso, entre 5°/0 em peso e 20% em peso, entre 5%

30 em peso e 15% em peso, ou entre 5% em peso e 1O°/j em peso, baseado no

teor de sólidos de todos os componentes fluoropolímeros da presente com-

posição de revestimento.



Com relação às quantidades de LPTFE e MPF um em relação

" ao outro, em particulares modalidades, o LPTFE pode estar presente em

uma quantidade de entre 33% em peso e 66°/o em peso, entre 40% em peso
.

e 6Ô°/o em peso, entre 45% em peso e 55% em peso, ou presente em uma

5 qúantidade de 5Õ°/o em peso, baseado no teor de sólidos 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°/o em peso e 55% em peso, ou presente em uma

- quantidade de 5Ó°/o em peso, baseado no teor de sólidos combinados dos
10 componentes LPTFE e MPF. Em outras palavras, a razão de LPTFEIMPF

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 sólidos combinados dos componentes LPTFE e

MPF.

A composição de revestimento pode ser preparada através de

15 qualquer técnica padrão de formulação tal como simples adição e mistura de

baixo cisalhamento. A composição de revestimento pode ser aplicada sobre

um revestimento base ou primer e/ou um revestimento intermediário através

de qualquer técnica, e é então curado para prover um substrato revestido

com um revestimento tendo aperfeiçoamentos em brilho, desempenho não

20 pegajoso, e resistência a arranhão e abrasão. As particulares composições

do primer e/ou revestimento intermediário podem variar amplamente, e não

são pensadas serem críticas com relacão às aperfeiçoadas propriedades
>

demonstradas pelos revestimentos aqui mostrados.

As presentes composições de revestimento serão tipicamente

25 termocuradas em uma temperatura de 400-430°C por entre 3 e 15 minutos,

dependendo da espessura aplicada e temperatura de cura. Os presentes

revestinientos são tipicamente aplicados para uma espessura de fiíme seco

(DFT) de entre 10 e 30 mícrons, dependendo da aplicação.

Foi verificado que combinação das dispersões facilita interação

30 do HPTFE, LPTFE e MPF em um nivel sub-mícron para facilitar combinação

Íntima de modo que, quando a composição de fluoropolímeros combinados é

seca, uma estrutura de cristal representando uma verdadeira liga dos fluoro-
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polímeros é formada, tendo características que diferem daquelas dos fluoro-

" polímeros individuais- Uma composição de fluoropohmeros combinados po-

de ser usada para prover um revestimento tendo aperfeiçoada resistência à
-

abrasão, brilho, e maiores ângulos de contato.

5 lV.Propriedades de revestimento

A presente composição de revestimer)to, quando aplicada a um

substrato, tanto diretamente ao substrato como sobre um revestimento sub-

jacente, exibe um ângulo de contato de pelo menos 110°, e pode ter um ân-

gulo de contato de pelo menos 120°, 125°, 130°, 135°, ou 140", por exemplo,

10 como medido para uma gotícula de água de acordo com a Relação de

Young. Ângulo de contato pode ser medido de acordo com ASTM D7334-08

com qualquer instrumento comercialmente disponível apropriado, tal como o

"Drop Shape Analysis" system (DSAIO), disponivel de Kruss GmbH de

HambLlrgo, Alemanha.

15 A presente composição 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 nanômetros (nm)) de menos que 100

nm, e pode ter uma aspereza de superficie de menos que 80 nm, 60 nm, ou

20 50 nm, por exempb, como determinado por um perfilômetro de laser, por

exemplo, de acordo com ASME Y 14.36M-1996 ou lSSO 1302:2002.

A presente composição de revestimento, quando aplicada a um

substrato, tanto diretamente ao substrato como sobre um revestimento sub-

jacente, exibe um brilho medido, em °/0 de refletância, de pelo menos 15, e

25 pode ter um brilho medido de pelo menos 25, 30, 35, 40, ou 45, por exemplo,

como medido a 60° com qualquer instrumento comercialmente disponlvel

apropriado, tal como um medidor de brilho Microglos 60°, disponível de Byk-

Gardner, de acordo com os seguintes padrões: BS3900/D5, DIN EN lSO

2813, DIN 67530, EN ISO 7668, ASTM D523, ASTM D1455, ASTM C346,

30 ASTM C584, ASTM D2457, JIS Z 8741, MFT 30064, TAPPI T 480. Unidades

de medição são expressas como °/) de refletância.

Outros processo um pouco mais subjetivos de caracterização de



26/64

revestimentos formados pelas presentes composições de revestimento são

" discutidos em detalhes nos exempbs abaixo.

Exemplos 1-7

Os seguintes exempios não limitantes ilustram várias caracterís-

5 ticas da presente inverição, a qual não deve ser construída como limitada

aos mesmos. Por todos os exemplos e em outras partes aqui, porcentagens

são em peso a menos que de outro modo indicado.

Exemplo 1

Formulação de revestimentos superiores e aplicação a substra--
10 tos rígidos

m

Neste exemplo, revestimentos superiores fabricados de acordo

com a presente invenção foram aplicados sobre revestimentos bases con-

ve.ncionais ("revestimentos bases") para substratos rígidos na forma de pai-

néis de alumínio. Revestimentos superiores formulados de acordo com a

15 presente invenção foram avaliados contra revestimentos superiores contro-

les.

A. Descrição do revestimento base

É bem conhecido na técnica que soluções aquosas de ácido po-

liamico podem ser preparadas através de dissolução de um pulverizado de

20 poliam ida - imida (PAI) em água, tal como Torlon Al-lO, disponível de Sol-

vay Advanced Polymers, LLC (Torlon é uma marca registrada de Solvay Ad-

vanced Polymers, LLC) na presença de vários componentes incluindo aim-

nas, como dimetiletanolamina (DMAE) e cossolventes, como álcool furfurílico

e n-metil pirrolidona (NMP). Uma descrição mais detalhada da preparação

25 de soluções PAl aquosas pode ser encontrada na patente U.S. 4 014 834, a

exposição da qual é aqui expressamente incorporada por referência. A solu-

ção de ácido poliamico então pode ser formulada em um revestimento base

através da adição de várias composições.

As formulações de revestimento superior foram revestidas sobre

30 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

Formulações de revestimento base

Revestimento Base Revestimento Base

A B

Componente °/) em peso °/0 en"i peso

Negro-de-fumo 0,56 0,51

Dispersão de PTFE (60°6 de sóli- 11,5 9,2

dos)

Dispersão de FEP (6,0% de sóli- 6,8 5,2

dos)

Antiespumante Foamblast 389 0,07 0,05

Surfynol 440 1,09 0,79

Tensoativo não iônico octil fenol 0,15 0,11

polietoxi

Pulverizado de Torlon Al-lO 6,7 5,8

NMP 4,76 3,83

Álcool furfurílico 1,83 1,54

Dimetil amino etanol 1,83 1,53

(DMAE)

Resina PES 1,39 Nenhuma

SÍlica coloidal (30% de sóIidos) Nenhuma 7,3

Alumina (0,35-0,5 mícron) 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 alumínio pré-

5 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.
4

B. Aplicação de revestimentos superiores

10 Revestimentos superiores como descritos abaixo foram aplica-

dos às amostras testes através de espargimento. Os painéis revestidos fo-
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ram então curados por 10 minutos em um forrio 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 rnicrometros.

5 Exemplos de revestimentos superiores foram fabricados usando

uma combinação de três dispersões de fluoropolímeros e uma base de re-

vestimento superior. Os componentes de fluoropolimeros dos revestimentos

superiores incluíram um ou mais do seguinte: uma ou mais dispersões de

- PTFE de alto peso molecular (HPTFE), uma ou mais dispersões de fluoropo-
lO límero processável em fusão (MPF), aqui exemplificado como perfluoroalcóxi

- (PFA), e uma ou mais dispersões 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 polimerização de dispersão ou polimerização de emulsão e que a

15 seguir não é aglomerado, irradiado, ou degradado termicamente. 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 polimerização de dispersào ou polimerização de emulsão e que a

20 seguir não é aglomerado, irradiado ou termicamente degradado

Em adição ao componente HPTFE, os presentes revestimentos

superiores incluem uma combinação dos componentes MPF e LPTFE. Em

algumas das formutações descritas abaixo, a razão de MPF e LPTFE varia

enquanto a quantidade de HPTFE é mantida constante. Em outras formula-

25 ções descritas abaixo, a razão de MPF e LPTFE é mantida constante en-

quanto a quantidade de HPTFE usada varia.

A fórmula para a base de revestimento superior, usada em cada

formulação de revestimento superior do presente exemplo, é mostrada abai-

xo na tabela 4.

30
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Tabéla 4

Base de revestimento superi

Componente

Antiespumante Foamblast 384E

ua deion izada

Espessante Ce

Resina acrilica

EP-l

-fumo

Tensoativo não iõnico octilfenolpolietóxi

P'olietileno dicol

nolamina

oleico

Etil-hexanoato de cério 12%

°/0 em peso

0,31

59

0,93

10,96

2,61

,2,73

2,64

,6,99

2,02

1,8

Tensoativo Surfyno| 440 1,71

Aromatic 100 4,6

DGBE glicol éter 3,7

Várias razões de combinações de fluoropohmeros foram investi-

gadas através de combinação de base de revestimento superior com razões

5 variáveis dos componentes HPTFE, LPTFE e MPF (PFA). Expressos como

porcentagens em peso, os componentes fluoropohmeros totalizaram 67,8

porcento em peso da fórmula de exemplo, enquanto a base de revestimento

superior compreendeu os restantes 32,2 porcento em peso de cada formula-

ção de revestimento superior, para tabela 5 abaixo.

10 Tabela 5

Fórmula de revestimento superior de exemplo

Componente °/0 em peso

Dispessão de HPTFE °/0 em peso de fluoropolímeros combina-

Dispersão de LPTFE dos = 67,8

Dispersão de MPF (PFA)

Base de revesümento superior 32,2

Nas formulações de revestimento superior, o componente HPT-

FE foi dispersão de Daikin's D-310 PTFE (60% de sólidos), o componente
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LPTF'E foi dispersão de SFN-D PTFE (50% de sólidos), e o componente

" MPF foi tanto Tipo 1 (dispersão de Dyneon 690OGZ PFA (50% de sólidos))

ou Tipo 2 (dispersão de DuPont TE7224 PFA (60% de sólidos)).
W

As tabelas 6 e 7 abaixo contêm dados de formulação e desem-

5 penho sobre os vários revestimentos superiores de exemplos que serão re-

feridos ainda nos exemplos descritos abaixo. Procedimentos de testes para

os dados de desempenho são mostrados na seção de Processos de Testes

abaixo.

Tabela 6m

10 Exemplos de revestimentos superiores 1-5

Exemplo de revestimento superior 1

(controlè)

HPTFE, °/) em peso úmido 63,7

LPTFE, °/0 em peso úmido 0

MFP, °/) em peso úmido 4,1

Tipo de MFP 1

Base de revestimento superior (Tabela 2), °/0 32,2

3 14 15

61,3 63,6j46,2 32,3

2,4 4,2 11,218,3

4,1 0 10,4 17,2

1 2 2

32,232,232,232,2

em peso

Classificação de teste de liberação de ovo 4 j5 5 4,5 3

seco (1-5, com 5 melhor)

Teste de abrasão altemativo, RAT úmido ci- 98 |161 233 101 65

ctos /µm

DFT

Teste de adesão de arranhão mecânico, 6 |8 5 5 6

Classificação = 1-9, com 9 melhor

Brilho 60° 42 |40 46 30 . 22

Ângulo de contato, ° 129 j131 112 130 131

Tabela 7

Exemplos de revestimentos superiores 6-10

Exemplo de revestimento superior 6 7 8 9 10

HPTFE, °/0 em peso úmido 19,135,232 60,452,1

LPTFE, °/) em peso úmido 25 16,323 3,8 6,3
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Exempb de revestimento superior 6 7 8 |9 |10,

" MFP, °/0 em peso úmido 23,716,312,83,6 |9,4

. Tipo de MFP 2 2 2 2 |1Base de revestimento superior (Tabela 2), °/) em 32,2 32,2 32,2 32,2j32,2

peso

CÍassificação de teste de liberação de ovo seco (1- 1,2 1,2 2,5 5 |5

5, com 5 melhor)

Teste de abrasão altemativo, RAT úmido ciclos 134 60 58 126 j113

" /µm

DFT
+

Teste de adesão de arranhão mecânico, 4 4,5 4 8 |6

Classificação = 1-9, com 9 melhor

Brilho 60° 19 36 19 44 |48

Ângulo de contato, ° 122 117 142 131 126

2. Revestimentos superiores formulados com micropulveri-

zados de LPTFE

Dispersões de micropuiverizado de LPTFE foram formuladas

como na tabela 8 abaixo:

5 Tabela 8

Dispersão de micropulverizado de LPTFE

Componente °/0 em peso

Água deionizada 47,7

Surfynol 440 1,5

Triton X-lOO 0,6

Foamblast 384E 0,2

Micropulverizado de LPTFE 50,0

Dispersões transportadas em água 50% foram obtidas usando

um dispersador para umedecer inicialmente os micropulverizados. Após u-

medecimento, as dispersões foram movidas para um misturador Silverson e

10 dispersões foram continuadas usando a tela #2 (telas são numeradas 1-4,

com 4 o maior tamanho de tela). Estas pré-misturas foram dispersas com o

misturador Silverson em 50°6 de velocidade por 30 minutos.
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Revestimentos superiores então 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.
W

Tabela 9

5 Revestimento superior de micropulverizado de LPTFE

Componente °/) em peso

Dispersão de Daikin D310 PTFE (HPTFE) 60,0

DispeMo de PFA(MPF) na Tabela 12 abaixo 4,1

Dispersão de micropulverizado de PTFE (LPTFE) 3,6

Base.de revestimento súperior 32,3'

Os micmpulverizados avaliados são mostrados na tabela 10 a-

b'aixo'.

Tabela 10

10 Micropulverizados de LPTFE avaliados

Mic.ropulverizado Teor de sóli- Tamanho de Primeira temperatura de

usado dos partícula mé- fusão (DSC), "C

(°/0 em peso) dio. um

Laurel MP-8T 100,0

Laurel MP-55 100,0

Laurei MP-25 100,0

Laurel UF-8T A 100,0

Dvneon 9207 100,0

1,32

0,84

0,28

1,22

13,27

323,1

324,3

332

331,5

327,6
)Laurel MP-lO |100,0 j11,06 1330

A tabela 11 abaixo contem dados cle formulação e desempenho

sobre qs vários revestimentos superiores exemplares que foram formulados

com os micropulverizados de LPTFE indicados.

Tabela 11

15 Revestimentos superiores exemplares 11-15

Revestimento superior exemplar 11 12 13 14 15 16 17

controle

HPTFE, °/) de sólidos em peso 94

de componente FP

90 |90 190 190 190 190
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Revestimento superior exemplar |11 12 lu |14 115 116 117
controle

|MPF, % de sólidos em peso dej6 5 5 5 5 5 5

jcomponente FP

jMicropulverizado de lptfe, °/jjo 5 5 5 5 5 5

jde sólidos em peso de compo-j

jnente FP
)Micropulverizado e tipo de poÇNenhuma MP- MP- MP- UF- 9207 MPm

jmerização (S-suspensão, D-| 8T 55 25 8TA (D) 10

|dispersão) l (S) (D) (D) (D) (S)

jTeste de liberação de ovo seco,j4,0 1,4 3,4 4,4 5 4,8 4,8

jclassificação = 1-5, com 5 me-)

)lhor

jTeste de adesão de arranhãoj6 6 6 6 6 6 6

jmecânico, classificação = 1-9,j

jcom 9 melhor

jBrilho 60° )32 32 32 38 33 33 27

iÂngu|o de contato, ° |129 132 126 129 130 129

|126

Será visto a partir dos dados acima que os resultados de teste

de arranhão mecânico para revestimentos superiores 11-17, que foram for-

mulados com micropulverizados de LPTFE, tendem a ser menores que os

melhores resultados observados para revestinientos superiores 2-10, que

5 foram formulados com LPTFE produzido por polimerização de dispersão ou

polimerização de emulsão e que a seguir não é aglomerado, irradiado, ou

termicamente degradado. Entretanto, revestimentos superiores 15, 16, e 17,

formu|ados com os micropulverizados de LPTFE UF-8TA, 9207, e MP-lO,

respectivamente, que têm pesos moleculares e primeiras temperaturas de

10 fusão (Tm) relativamente maiores entre os micropulverizados de LPTFE tes-

tados, ainda demonstraram aceitável desempenho nos testes de tabela 11,

que são particularmente pertinentes para aplicações de utensílios de cozi-

nhar. lsto indica que micropulverizados de LPTFE tendo primeiras tempera-
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turas de fusão (Tm) entre 327 "C e 332 °C são talvez mais idealmente apro-

" priados nestas aplicações.

Também, revestimentos superiores 12 e 13, formulados com os
V

micropulverizados de LPTFE MP-8T e MP-55, respectivamente, têm seus

5 pesos moleculares e primeiras temperaturas de fusão ¶m) relativamente

menores dos micropulverizados de LPTFE testados. Formulações baseadas

em tais materiais de baixo peso molecular têm Llma tendência a amoleci-

mento sob condições de cozimento em fogão o que resulta no pobre com-

. portamento de liberação observado. Entretanto, tais formulações ainda po-

lO dem ser esperadas terem utiíidade em menores temperaturas de serviço-

- A tabela 12 abaixo é um resumo das porcentagens em peso re-

Iativas dos componentes fluoropolimeros de revestimentos superiores 1-17.

Tabela 12

Resumo de formulação de Auoropohmeros para revestimentos superiores 1-

15 17

Revestimento I °/, em °/) em °/) em °/, em °/, em Tipo Tipo de

súperior jpeso de peso de peso de peso de peso de de MPF

jHpTFE LPTFE MPF de LPTFE MPF de LPTFE

jde sóli- de sóli- sólidos de LPTFE

jdos FP dos FP FP to- LPTFE e MPF

jtotais totais tais e MPF

1 (controle) j94.0 0.0 6.0 0.0 100.0 NONE TE7224

2 )91.9 3.0 5.1 36.9 63,1 SFN-D 690OGZ

PFA

3 j94.8 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 46.8 53.2 SFN-D TE7224

7 |54.1 20.9 25.0 45.5 54.5 SFN-D TE7224

8 j50.0 30.0 20.0 60.0 40.0 SFN-D TE7224

9 |89.9 4-7 5.4 46.8 53.2 SFN-D TE7224

10 j78.1 7.9 14.1 35.8 64.2 SFN-D TE7224



wa'

jRevestimento °/) em q'éi emj'% em % em % em Tipo |T1po de

" jsuperior peso de peso dejpeso de peso de peso de de |MPF

HPTFE LPTFE |MPF de LPTFE MPF de LpTFEj
¥

de sóli- de sóli-jsólidos de LPTFE

dos FP dos FpjFp to- LPTFE e MPF

totais totais jtais e mpf

j11 (control) 94.0 0.0 |6.0 0.0 100.0 NONE jTE7224

|12 90.0 5.0 )5.0 50.0 50.0 MP-8T |TE7224

|13 90.0 5.0 |5.0 50.0 50.0 MP-55 jTE7224

|14 90.0 5.0 )5.0 50.0 50.0 MP-25 |TE7224

m

|15 90.0 5.0 j5.0 50.0 50.0 UF- |TE7224

|16 90.0 5.0 j5.0 50.0 50.0 ::: |690OGZ

9207 |PFA

|17 90.0 5.0 j5.0 50.0 50.0 MP-lO |TE7224

Exemplos 2-7

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

mentos superiores 1-10 são discutidos ainda em detalhes.

Exemplo 2

5 Comparação entre combinação de LPTFE/MPF carecendo de

revestimento superior controle e revestimento superior incluindo combinação

de LPTFE/MPF

Uma comparação entre as características de desempenho de

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

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

FE é mostrada abaixo na Tabela 13.
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Tabela 13

" Processo de teste Teste de Iibe- Teste de ade- Teste de Brilho Ãngulo

ração de ovo são de arra- abrasão 60° de con-
.

seco nhão mecâni- recíproco tato, °

(classificação co (classifica- (ciclos RAT

1-5, com 5 ção 1-9, com 9 úmido / µm

melhor) 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 Tabeta 13, é facilmente visi-

vel que adição de uma pequena quantidade de uma combinação de fluoro-

5 polímeros LPTFE/MPF de acordo com a presente invenção à formulação de

revestimento resulta em dramáticos aperfeiçoamentos para as propriedades

de abrasão e liberação do revestimento. Os testes de arranhão mecânico e

RAT são testes tradicionais usados para medir a resistência à abrasão e du-

rabilidade de um dado sistema. Em ambos os casos, o revestimento superior

10 2 mostrou um significante aperfeiçoamento em resistência a abrasão e aspe-

reza versus o controle.

A facilidade de limpeza ou remoção de alimento cozido de uma

superfície não pegajosa é chamada "liberação"- Ambos, o teste de leite

queimado (como mostrado na tabela 19 abaixo) e o teste de liberação de

15 ovo seco são reconhecidos pela indústria de utensilios de cozinha como

medidas válidas de liberação. Um dramático aperfeiçoamento em liberação

como medida através do teste de leite queimado foi visto para revestimento

superior 2 versus o controle. Um aperfeiçoamento similar, mas menos dra-

mático em liberação como medida pelo teste de liberação de ovo seco foi

20 visto para revestimento superior 2.

Exemplo 3

lnvestigação de variação de quantidade de LPTFE na combina-
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ção de LPTFE IMPF

O efeito de adição de LPTFE a revestimentos superiores basea-.

. dos em HPTFE foi estudado. Revestimento superior 3 foi fabricado atravésde uma substituição de porcentagem em peso de LPTFE para o componente

5 MPF em revestimento superior 1. Revestimento superior 3 foi comparado a

revestimento superior 1 através de avaliação de resistência a abrasão, ade-

são com arranhão mecânico, e propriedades de liberação de ovo seco, Pai-

néis testes e caçarolas foram preparadas através de espargimento de reves-

timento base A sobre um substrato de painel de aluminio pré-limpo, seguido

10 por aquecimento em um forno a 100 "C por dois minutos.
W

Revestimentos superiores 1 e 3 foram então 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 são descritos na tabela 6 acima. Os substratos revestidos foram cura-

15 dos por 10 minutos em um forno a 430 °C. como aplicado, a espessura de

filme seco (DFT) do revestimento base foi de aproxjmadamente 8 µm, e a-

quela dos revestimentos superiores foi de aproximadamente 25 µm. Uma

comparação entre as características de desempenho é mostrada abaixo na

tabela 14,

20 Tabela 14

Proeesso de Teste de libera- Teste de ade- Teste de Brilho Ângulo

teste ção de ovo se- são de arra- abrasão re- 60° de con-

co (classifica- nhão mecânico ciproco (ci- tato, °

ção 1-5, com 5 (classificação cIos RAT

melhor) 1-9, com 9 me- úmidos / µm

lhor) DFT)

Revestimento 4 6 98 42 129

superior 1

(controle)

Revestimento 5 5 233 46 112

suoerior 3
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A partir de um exame de tabela 14, é facilmente aparente que a

" substituição de LPTFE para o componente MPF no revestimento superior 1,

como exemplificado por revestimento superior 3, resulta em uma formulação
H

de revestimento superior que exibe aperfeiçoamentos em propriedades de

5 abrasão e liberação, mas também exibe uma queda em durabilidade como

refletida no teste de adesão de arranhão mecânico.

Embora resistência à abrasão e liberação sejam importantes ca-

racterísticas de revestimento, o teste de adesão de arranhão mecânico simu-

- la mais de perto uso e abuso pelo consumidor de utensílio de cozinhar.
10 Exemplo 4

+

Otimização da combinação de fluoropohmeros e níveis de HPT-

FE

Variações nas razões de combinação de fluoropoümeros de re-

vestimento superior para o nível de componente HPTFE foram avaliadas

15 para resistência a abrasão, adesão de arranhão mecânico, e liberação. Pai-

néis de testes e caçarolas foram preparados através de espargimento de

revestimento base A sobre um substrato pré-limpo, seguido por aquecimento

em um forno a 100 °C por dois minutos.

Revestimentos superiores foram então aplicados através de es-

20 pargimento de substratos primados e resfriados com o revestimento superior

a ser avaliado, as formulações dos quais são 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

25 superiores foram de aproximadamente 25 micrometros. Uma comparação

entre as características de desempenho é mostrada abaixo na tabela 15.
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Tabela 15

" Processo de Teste de libe- Teste de ade- Teste dejBrilho Ãngulo

Teste ração de ovo são de arranhão abrasão re-j60° de con-
. seco (classifi- mecânico (clas- cÍproco (ci-| tato, °

cação 1-5, sificação 1-9, clos RATj

com 5 melhor) com 9 melhor) úmidos / m

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 j48 126

suDerior 10

Revestimento 5

superior 9

8 126 44 )131

Exame da tabela 15 mostra que revestimento superior 9 conten-

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

ros totais rendeu a melhor combinação total de propriedades. Em geral onde

5 HPTFE " 70% em peso de fluoropolímeros em revestimentos contendo am-

bos HPTFE e MPF algum aperfeiçoamento em propriedades foi observado

versus o controle. A tabela 11 também indica que uma razão 1:1 aproximada

de MPF : LPTFE é preferida. O nível de LPTFE para propriedades ótimas é

dado abaixo no exemplo 5.

10 Exemplo 5

Avaliação de uma combinação fixa de fluoropolímeros

(razão 1:1 de LPTFE para MPF) para níveis variáveis de HPTFE

Variações na quantidade de componente HPTFE usado nas
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formulações de revestimento superior foram investigadas, com os compo-

" nentes LPTFE e MPF presentes em uma razão constante de cerca de 1:1,

. para resistência a abrasão, adesão de arranhão mecânico e liberação. Pai-
néis de testes e caçarolas foram preparados através de espargimento de

5 revestimento base A sobre um substrato pré-limpo, seguido por aquecimento

em um forno a 100 °C por dois minutos.

Revestimentos superiores foram então aplicados através de es-

pargimento de substratos primados e resfriados com o revestimento superior

a ser avaliado, as formulações dos quais são descritas em tabelas 6 e 7 a-

lO 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 aproxiniadamente 8 micrometros, e aquela dos revestimentos

superiores foi de aproximadamente 25 micrometros. Uma comparação entre

as características de desempenho é mostrada abaixo na tabela 16.

15 Tabela 16

Processo de Teste de libera- Teste de ade- Teste de Brilho Ãngulo

Teste ção de ovo se- são de arranhão abrasão 60° de con-

co (cÍassifica- mecânico (clas- recíproco tato, °

ção 1-5, com 5 sificação 1-9, (ciclos RAT

melhor) com 9 melhor) úmidos /

um DFT)

Revestimento 1.2

superior 6

Revestimento 3

superior 5

Revestimento 4.5

superior4

Revestimento 5

superior 10

Revestimento 5

suoerior 9

4 134 19 1122

6 65 22 1131

5 101 30 1130

6 113 48 1126

8 m 44 1131

A tabela 16 reporta resultados de testes que indicam que quan-
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do a combinação de fluoropolímeros está na preferida razão de 1:1 que o

" nível preferido de HPTFE é > qlje 80°6 do teor de fluoropolimeros totais de

revestimento superior.
«

Exemplo 6

5 lnvestigação de uniformidade de revestimentos superiores modi-

ficados de combinação de fluoropolímeros

Revestimentos superiores modificados de combinação de fluo-

ropdímeros formulados de acordo com a presente invenção foram verifica-

- dos exibirem brilho similar a, ou maior que revestimentos superiores conven-
lO cionais similarmente formulados sem o componente LPTFE. Os revestimeri-

. tos superiores formulados de acordo com a presente invenção também exi-

bem uma sensação tátil mais uniforme comparados coni revestimentos su-

periores não modificados convencionais.

Revestimentos superiores formulados de acordo com a presente

15 invenção exibem aperfeiçoada uniformidade comparados a revestimen.tos

superiores não modificados quando as áreas testadas dos revestimentos

superiores são visualmente observadas após testes de aranhão mecânico

acelerado terem sido realizados sobre um substrato ao qual os revestimen-

tos superiores foram aplicados. Entretanto, devido estas observações serem

20 subjetivas, comparações de perfilômetro de laser de revestimentos superio-

res controles e revestimentos superiores formulados de acordo com as su-

perfícies da presente invenção 'foram empreendidas no presente exemplo

usando um VVyko 1 '1 00 Optical Profilometer fabricado por Veeco.

A figura 1 é uma imagem de perfilômetro laser do revestimento

25 superior controle, Revestimento Superior 1, e figura 2 é uma imagem de per-

filômetro de laser de um revestimento superior formulado de acordo com a

presente invenção, Revestimento Superior 2.

As seguintes três medições de aspereza de superficie são mos-

tradas em figuras 1 e 2, e também na tabela 17 abaixo.

30 Ra = média aritmética de desvio do perfil de aspereza, medido

em nanômetros (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 máxima e a profundidade

de vale de perfil máxima na área de avaliação, medida em mícrons (µm)-

Tabela 17

Revestimento superior Ra, nm Rg, nm jRt, µm

Revestimento superior 1 157,36 204,05 j4,54

Revestimento superior 2 42,59 58,9 jo,82

A partir de um exame de tabela 17, é facilmente aparente que o

revestimento superior 2 é muito mais uniforme que o revestimento superior

controle 1.

Exemplo 7

1.0 Estudo de efeitos de teores relativos de componentes fluoropo-

1Ímeros sobre propriedades de revestimento

Os dados apresentados em exemplos 1-6 em conexão com Re-

vestimentos superiores 1-10 são resumidos em figuras 3-17 na forma de grá-

ficos nos quais os teores relativos dos vários componentes fluoropolímeros

15 das presentes composições de revestimento são pIotados versus as proprie-

dades medidas dos revestimentos.

Em particular, as figLlras 3-7 mostram propriedades medidas pa-

ra os revestimentos superiores plotados como uma função da °/) em peso do

componente HPTFE, as figuras 8-12 mostram propriedades medidas para os

20 revestimentos superiores plotadas como uma função da °/) em peso do com-

ponente LPTFE, e figuras 13-17 mostram propriedades medidas para os re-

vestimentos superiores plotadas como uma função da °/) em peso do com-

ponente MPF. As figuras 3—17mostram geralmente que uma combinação

total de desejadas propriedades pode ser obtida quando o componente fluo-

25 ropolimero da combinação contem entre 2-20% em peso de LPTFE e 2-20%

em peso de MPF.

Exemplo 8

Gráficos de contorno de componentes ¶uoropolímeros sobre

propriedades de revestimento

30 As figuras 18-23 mostram gráficos de contorno em conexão com
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revestimentos superiores 1-10 Iiberação de ovo, testes RAT, teste de arra-

' nhão mecânico, brilho, ângulo de contato e "Todos os dados Normalizados"

respectivamente como uma função das porcentagens de peso de sólidos

secos dos comporientes MPF (PFA) e LPTFE dos revestimentos superiores.

5 O último termo, "Todos os Dados Normalizados" é obtido a partir da seguinte

equação:

Equação 1: Cálculo de todos os dados normalizados

Meio {[|iberação de ovo seco - (liberação de ovo seco)] / [máxi-

ma (liberação de ovo seco) - mínima (liberação de ovo seco)],

10 [ciclos RAT úmidos / µm DFT — Mínima (RAT úmida)] / [máxima

(RAT úmida-)-MÍnima (RAT úmida)],

[MSAT - mínima (MSAT)] / [Máxima (MSAT) - Mínima (MSAT)],

[brilho 60° - mínimo (brilho 60°)] / [máximo (brilho 60°) - mínimo

(brilho 60°)],

15 [Ângulo de contato - Mínimo (Ângulo de Contato)] / [Máximo

(Ângulo de Contato) — Mínimo (ângulo de contato)]}

(MSAT é o teste de adesão de arranhão mecânico)

Ou seja, para cada teste o [valores reais — valor mínimo de todos

os dados daquele teste] medido para todas as amostras são divididos pela

20 faixa de valores para aquele teste, o que normaliza os dados em uma faixa

0-1. Então, para combinar todos os testes para um único valor a média de

todos os valores normalizados é tomada.

Exame de figuras 18-23 revela que brilho, RAT e desempenho

de arranhão mecânico correspondem com boa liberação de ovo seco, en-

25 quanto existe uma correlação um pouco menos pronunciada entre ângulo de

contato e liberação de ovo.

A figura 23 mostra os dados norma|izados obtidos pela equação

1 acima, onde pode ser visto que, em uma modalidade, uma combinação

benéfica de propriedades é obtida por um revestimento superior incluindo

30 aproximadamente entre 5°/0 em peso e 15% em peso de LPTFE e entre 5°(1

em peso e 15% em peso de MPF, com o restante HPTFE, baseado no peso

de sóIidos totais de todos os fluoropolímeros no revestimento superior-
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Exemplo 9

Outras formulações de revestimento superior

A tabela 18 abaixo mostra formulações para adicionais revesti-

mentos superiores preparadas como descrito acima. Os revestimentos supe-

5 riores 1-10 são uma nova expressão de Revestimentos Superiores 1-10 dos

exemplos acima, e são incluídos abaixo junto com adicionais formulações,

todas as quais são formuladas com LPTFE produzido por pofimerização de

dispersão ou polimerização de emulsão e que não foi a seguir aglomerado,

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

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

Iados 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 tabefas 18 e 19, abaixo.

Tabela 18

15 Outras formulacões de revestimento suoerior
4
O
"G
0
a
:J# GD

m-
O O

~

!)"= O
U) t
Cl) O
>
à) -3 tiíhi

0 !0,949|0,O51|0

0 |0,949|0,051|0

0 i0,g49)o,o51|0

0 l0,949|0,051|0

0,03 |0,93 |Ô,04 |2,4

0,03 |D,93 jo,04 j2,4

cl,052j94,8 |0 j4,2

0,141jo,7 )0,159)0

0,235jo,5 l0,265l0

0,327jo,3 |0,373|O

0,209j0,54 |O,251|O

r2jí..._!_.|!|;|i
1 6900 D310

1 6900 D310

1 6900 D310

1 6900 D310

2 SFND6900 D310

2 SFND6900 D310

3 SFNDD310

4 SFND7224 D310

5 SFND7224 D310

6 SFND7224 D310

7 SFND7224 D310

0 0 0 4,1

0 D 0 4,1

'0 0 D 4,1

0 0 0 4,1

0 0 0 3,2

0 0 0 3,2

0 O 0 O

11,7 O 0 0

19,7 0 0 0

26,4 O O O

17,1 0 O O

0 |76,6 |0 0

0 j76,6 jo 0

0 j76,6 |0 0

O j76,6 jo 0

0 |74,8 jo C)

0 )74,8 |0 0

0 j76,6 jo 0

11,8 j57,7 |0 0

19,5 j41,9 jo 0

30,1 j24,2 |0 O

20,5 j44,1 lo 0
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j8

j9
[9
|jo
|jo
jj8
l19

k0

k'
k5
|25

25

25

26

27

27

27

28'

28

28

28

29

29

29

29

SFND7224 D310

SFND7224 D310

SFND7224 D310

SFND6900 D310

SFND6900 D310

SFND7224 D310

SFND6900 D310

SFND6900 D310

SFND7224 D310

SFND6900 D310

SFND6900 D310

SFND6900 D310

SFND6900 D310

SFND6900 D310

SFND6900 D310

SFND6900 D310

SFND6900 D310

SFND7224 D310

SFND7224 D310

SFND7224 D310

SFND7224 D310

SFND6900 D310

SFND6900 D310

SFND6900 D310

SFND6900 D310

jo,3 0,5 joi2 |0

|d,047 0,9 |0,053i0

jo,047 0,9 )0,053j0

|ó,08 0,8 |d,12 |6,5

jo,08 0,8 |d,12 j6,5

|o,i ,0.5 |0,4 |0

jo,06 jo,88 |0,06 j4,8

|0,06 jo,88 !0,06 j4,8

jo,14 |q,7 |0,16 jo

|0,04 )0,88 |0,08 |3,2

|o,ô4 |d,88 |0,08 j3,2

|0,04 jo,88 |0,08 j3,2

10,04 )0,88 |o,d8 j3,2

0,07 |0,85 |0,08 j5,6

0,07 jo,85 |0,08 j5,6

0,07 |0,85 jo,08 j5,6

0,07 |0,85 jo,08 )5,6

0,07 jo,85 |d,08 j5,6

0,07 |0,85 jo,08 j5,6

0,07 |0,85 |0,08 |5,6

0,07 jo,85 |0,08 :5,6

0,07 |0,85 |0,08 |0

0,07 0,85 0,08 0

0,07 0,85 0,08 0

0,07 0,85 0,08 0

h
i24,9 |0

|3,9 )0

|3,9 |0

jo )0

|0 !Q

j8 )0

|0 |0

|0 jo

|113 |0

!Q jo

jo |0

|0 |0

|0 jo

)0 |0

)0 |0

|0 jo

jo )0

|0 |0

|0 |0

j0 |0

|0 |0

5,6 0

5,6 0

5,6 0

5,6 0

jo
jo

jo
jo
jo
jo
jo
jo
jo
|0
|0
10

|0

kt
0

0

o

0

0

o

0

o

0

0

0

jo
jo
|0
|9,7

j9,7

|0
j4,8
|4,8
jo
|6,5
|6,5

j§,5

|6,5

j6,5

@,5
6,5

6,5

0

(J

O

0

6.5

6,5

6,5

6,5

tHl
)14,6 !41,6 |0

j4,4 )73,2 |0

|4,4 j73.2 |0

|0 j64,4 |0

|0 |64,4 )0

j32.,2 )40,3 |0

|0 |70,6 |0

jo j70,6 |0

|12,9 )56,5 |0

|0 j70,9 |0

)0 |70,9 |0

|0 70,9 |0

|0 70,9 |0

|0 68,5 |0

|0 68,5 |0

|0 68,5 |0

|0 68,5 |0

6,5 68,5 |0

6,5 68,5 |0

6,5 68,5 |0

6,5 68,5 |0

0 68,5 O

0 68,5 0

0 68,5 0

0 68,5 0

NJ "
LD O
cn O
O L
LÕ Z
LL. LL
Ê— CD

g -J

jo
|0

jo

|0

|0

|0

jo

jo

jo

jo

|0

|0

|0

|0

10

0

0

0

:t
0

0

0

0

0

o
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O
Z
LL
U)

új
%~r

30

30

30

30

31

31

2
32

33

33

34

#
36

?§
37
—

38

39

5,6 |0

5,6 )0

5,6 jo

5,6 |0

5,6 )0

5,6 |0

,3.2 jo

3.2 |Ò

1,6 jo

1,6 |0

37,7 jo

33,9 |0

3,9 jo

3,9 |0

0 jo

3,9 |0

3,8 lo

|!i|iií1i|
0 j6,5 |0 |0 j68,5 !()

0 )6,5 |0 |0 |68,5 |0

o |6,5 |0 |0 )68,5 |0

o |6,5 |0 jo j68,5 |0

0 |0 j6,5 j68,5 |0 |0

0 jo )6,5 |68,5 |0 jo

0 |0 j3,9 j74,4 |0 jo

0 |0 |3,9 j74,4 ;o |0

0 jo )1,9 |78 |0 |0

o |0 !1,9 |78 jo |0

0 |0 |43,0 |0 |0 jo

0 )0 )38,8 |8,06 )0 jo

0 !Q |4,4 j73,2 |0 |0

0 jo )4,4 j73,2 )0 jo

4,3 Iq |4,3 |72,8 )0 |0

0 jo j4,4 |73,2 |0 |0

0 |0 |4,3 ]0 lo |73,5

39

| tÈ

)j) !iií!t
|sfnd6900 5035 |0,07 |0,85 |0,08 |0

|sfnd6900 5035 |0,07 jo,85 |d,08 |0

|sfnd6900 5035 |0,07 |0,85 |0,08 |0

|sfnd6900 5035 !0,07 |q,85 |o,d8 |0

jsFND7224 d310 )0,07 |0,85 )0,08 jo

|sfnd7224 d310 |0,07 jo,85 jo,08 |0

)sfnd7224 d310 |0,o39!o.913|0,o47|0

|sfnd7224 d310 |0,039l0,913|0,o47|o

|sfnd7224 d310 |0,02 |0,957|d,023)0

|sfnd7224 d310 jo,02 |o,957|0,023 |0

)sfnd7224 |0,467|0 |0,533)0

|sfnd7224 d310 jo,42 |0,1 jo,48 )0

|sfnd7224 d310 |0,o47|0,9 |o,053|0

|sfnd7224 d310 i0,047|o,9 i0,053|0

|3887n 7224 d310 |0,047|0,9 |0,053|0

|sfnd7224 d310 i0,047|0,9 |0,053|0

sfnd7224 sfn- 0,047 0,9 0,053 0

COl

sfnd7224 sFN-jo,047 0,9 |0,053 0

COl

sfnd7224 sFN-jo,05 0,8 jo.15 0

COl

sfnd7224 sFN-jo,05 0,7 |0,25 0

COl

7224 d310 ldw40 10,062 0,886Ío,052 o

3,8 |0 |0 |0 |4.3 |0 |0 )73,5

40 4 )0 |0 jo |12,4 |0 |0 |65,1

41 4.1 |0 |0 |0 j20,3 Io 10 157

42 0 |5,1 Iq |0 |4,3 |72,3 |0 lo
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43 3887N 7224 D310 0,047 0,9 0,053 0 0 0 3,8 O 4,4 73,2 0 0

44 3887N 7224 SFN- 0,047 0,9 0,053 0 0 O 3,9 0 4,4 O 0 73

COl

45 3887N 7224 0,047 0,9 0,053 0 0 0 3,9 0 4,4 |36,8 |0 j36,3

D310

SFNCOI

46 3887N 7224 0,047 0,9 0,053 0 0 0 3,9 0 4,4 |55 jo |18,1

D310

SFNCOI

47 3887N 7224 0,047 0,9 0,053 0 O O 3,9 0 4,4 l18,4|0 |54,6

D310

SFNCOI

48 3887N 7224 D310 0,047 0,9 0,053 0 0 0 3,8 0 4,4 j73,2 lo lo

49 SFND7224 D310 0,09 0,8 0,11 0 7,4 O 0 0 9 65,2 0 0

50 3887N7224 D310 0,09 0,8 0,11 0 0 O 7,4 0 9 65,2 0 0

51 SFND7224 D310 0,047 0,9 0,053 0 3,9 0 0 O 4,4 72,3 0 0

52 SFND7224 D310 0,047 0,9 0,053 0 3,9 0 0 O 4,4 72,3 0 0

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

mentos superiores da tabela 18.



48/64

iih
1

1

1

1

rr' )
3

4

TL
6

TL
' I
9

9

UL
10 I
18

'ír20

q
25

m"
'ir
26

27

'ir" I
28 [

4

.

*

5

4.5

3

1.2

1,2.

2-5

5

5

4

.
0

4
—

©

2.6

4-5

.;.

kr

Zt

*

Z-

Tabela 19

Outros dados de testes de formulação de revestimento superior

i!')t)!)l! lj||!lí!lli|l. t¶'l!)
2 I 49 |129| 60 . I 6 I . I Q.31 I Q-37 0.9Ij 0.53 I

.. 47 . . O - . 0

145 . . . 0.42 . . 0.42
.

I . 139 | . . . 0.39 . . 0.39
.

4 46 117 167 '. 8 . 0.76 1 0.(5 0.78

- . . -
%. . . 154 . . 0.46 . . 0.46

3.5 46 112 233 . 5 . 0-56 0-88 0.48 0.64

. 30 130 . 101 . S 0.56 0.87 0.68 0.7

. 22 131 . 65 . 6 0.54 0.47 0.6 0-54
— -

. 19 " 122 . 67 . 4 0.33 0.02 0.36 O.Z3

. 36 117 - 3Q . 4.5 0.25 0 OA7 ã24

. 19 132 . 29 . 4 0.19 0.34 0.58 0.37

4 . . 133 . 8 - 0-68 1 . 0.84

4 . . 115 . . . 0.29 1 . 0.65

2 48 126 145 . 6 . 0.49 0.37 0.83 0.56

R

. . 50 . . 0.01 . . 0.01
0

q P T B 0Cm V te

2 46 128 88 , 6 . 037 037 0.85 0.53

. . . 181 . . " . 057 . . 0.57
·

. 43 114 . " 27 . 6.5 0-46 Q.47 0.49 0.47

3 46 129 izl . 6 , 0.44 0.68 0.87 0.66

. e 188 . . 0.6 . . 0.6
U T

. . 80 . . 0.14 . . 0.14* V

m

P, , . r 150 . . OA4 . . 0,44"I 4· 'I 46 |129j 100 I · I 6 | - I 0.39 I 1 |0.87| Or75 I

. . 129 . . " . 0.35 . . Q35
B

4 . . 257 . 6 . 0.73 1 , 0.86
I B!

. , 83 . ' , 0.15 . , 0.150 P

"4 48 1@ 281 . 8 . I 1 0.76 0.92
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0.52
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O
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0.23

O.S5

0.69

0.48

0.41

Q.89
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0.49

0.48

0.48
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0.5

0.89

1
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0.93

0.2

1
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0.95

q

N

D.58

.
0.68

.
0.59

U

0.39

0.2

0.22:

P

0.16

Ç

.

.

0.7

0.77

0.18

0.66

0.47

0.43

0.62

0.63

0.78

0.78

0.77

0.73

0.72

0.84

0.65

0,87

0.69

0-59
0

.

0.65

0.59

0.59

0.01

0.57

0.21

0.12

0.14

OS3

0-46

0.54

0.38

0.58

0.17

0.16

T

0.76

0.61

0.75

ãsi
Q.38

0.52

0.61

0.48

0-67

0.7

O.56

0.67

0.7

0.67

0.73

0.54

0.72

0.7&

0-69

Certos títulos de Tabelas 18 e 19 têm chaves com letras A-X

como mostrado abaixo.

(A) O vo|Ljme de sólidos do componente LPTFE como uma

5 fração do teor de fluoropolímeros totais (FP) (1,0) na fórmula de revestimen-

to superior. Por exemplo, 0,07 pode significar que 7°'6 em volume dos sólidos

em volume de FP totais são LPTFE.

B) Os sólidos em volume do componente HPTFE como

uma fração do teor de FP total (1,0) na fórmula de revestimento superior.
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C) Os sóIidos em volume do componente PFA (um fluoro-

" polimero processável em fusão (MPF)) como uma fração do teor de FP total

, (1,0) na fórmula de revestimento superior.
D) Porcentagem de sólidos em volume de Chenguang SFN-

, 5 DNS (25% em peso de sólidos de dispersão de LPTFE não estabilizado) no
volume de filme seco de revestimento superior total.

E) Porcentagem de sólidos em volume de Chenguang SFN--

D (50% em peso de sóÍidos de dispersão de LPTFE estabilizado) no volume

de filme seco de revestimento superior total.

10 F) Porcentagem de sólidos por volume de Daikiri LDW-410

(60"6 em peso de sólidos de dispersão de LPTFE estabilizado) no volume de

filme seco de revestimento superior total.

G) Porcentagem de sólidos por volume de DuPont Zonyl

TE-3887N (60% em peso de sólidos de dispersão de LPTFE estabilizado) no

15 vo|ume total de filme seco de revestimento superior.

H) Porcentagem de sólidos em volume de Dyneon PFA

690OGZ (50% em peso de sólidos de dispersão de MPF estabilizado ) no

volume total de filme seco de revestimento superior.

I) Porcentagem de sólidos em voIume de DuPont

20 TE-7224 PFA (60% em peso de sólidos de dispersão de MPF estabilizado)

no volume total de filme seco de revestimento superior.

J) Porcentagem de sólidos em volume de Daikin D-310

(60°6 em peso de sólidos de dispersão de HPTFE estabilizado) no volume

total de filme seco de revestimento superior.

25 K) Porcentagem de sólidos em volume de Dyneon TF

5035Z (58% em peso de sólidos de dispersão de HPTFE estabiiizado) no

volume total de filme seco de revestimento superior.

L) Porcentagem de sólidos em volume de Chenguang SFN-

COl (60% em peso de sólidos de dispersão de HPTFE estabilizado) no vo-

30 lume total de filme seco estabilizado.

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

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

" ficado 1-4, com 4 melhor.

O) leitura de brilho anotada como °/) de refletância usando
3

um medidor de brilho em 60°.

5 P) medição de ângulo de contato em graus usando água.

Q) Teste de abrasão reciproco úmido (RAT) com revesti-

mentos superiores aplicados sobre revestimento base A. Resultados expres-

sos em ciclos WRAT por micron de construção de filme total medida em mí-

crons (espessuras de filme de revestimento base e revestimento superior

10 combinadas).

R) Teste de abrasão recíproco úmido (RAT) com revesti-

mentos superiores aplicados sobre revestimento base B. Resultados expres-

sos em ciclos WRAT por mícron de construção de filme total medida em mi-

crons (espessuras de filme de revestimento base e revestimento superior

15 combinadas).

S) Resultados de teste de adesão de arranhâo mecânico

(MSAT) com revestimento superior aplicado sobre revestimento base A.

Classificações = 1-9, com 9 melhor.

T) Resultados de teste de adesão de arranhão mecânico

20 (MSAT) com revestimentos superiores aplicados sobre revestimento B.

Classificações = 1-9, com 9 melhor.

U) resultados de teste de abrasão normalizados, como cal-

culados a partir da seguinte equação:

Média {[(q) RAT úmido de revestimento base A - mínimo ((Q)

25 RAT úumido de revestimento base A)] / [máximo ((Q) RAT úmido revesti-

mento base A - minimo ((Q) RAT úmido de revestimento base A)),

[(R) RAT úmido de revestimento base B - mínimo ((R) RAT úmi-

do de revestimento base B)] / [máximo ((R) RAT úmido de revestimento base

B-) - mímino ((R) RAT úmido de revestimento base B)],

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

to base A)] / [máximo (MSAT revestimento base A) — minimo (MSAT reves-

timento base A),

1



[MSAT revestimento base B - minimo (MSAT revestimento base

" B)] / [máximo (MSAT revestimento base B) - mínimo (MSAT revestimento

base B)]}
r

V) resultados de teste de liberação normalizados, como

5 ca|cL[lados a partir da seguinte equação:

Média {[(M) liberação de ovo seco - mínimo ((M) liberação de

ovo seco)] / [máximo ((M) liberação de ovo seco - mínimo ((M) liberação de

OVO seco)),

[(N) teste de leite queimado — mínimo (((N) teste de leite quei-
-

10 màdo)) / [máximo ((N) teste de leite queimado-) - mínimo ((N) teste de leite
V

queimado)].l

YV) resulfados de teste de superfície normalizados, como

calculados a partir da seguinte equação:

Média {[(O) brilho - Mínimo ((O) Brilho)] / [máximo ((O) Brilho) -

15 Minimo ((O) Brilho)],

[(p) Ãngulo de Contato - Mínimo ((P) Ângulo de Contato)] / [Má-

ximo ((P) Ângulo de contato) - Mínimo ((P) Ângulo de Contato)]}

X) resultados de teste todos normalizados, como calcula-

dos a partir da seguinte equação:

20 Média {(U) abrasão norm, N) liberação norm, Ny) superfície

norm}

As figuras 24-36 mostram gráficos de contorno derivados de da-

dos da Tabela 19 que indicam que propriedades benéficas são observadas

para revestimentos superiores que, em uma modalidade, contêm entre 5-

25 20% em peso de LPTFE e 5-20°'6 em peso de MPF e, em uma outra modali-

dade, contêm entre 5-15'6 em peso de LPTFE e 5-15% em peso de MPF,

baseado no teor total de fluoropolímeros.

M[etodos de testes

Os protocolos de testes do teste de abrasão recíproco (RAT), o

30 teste de adesão de arranhão mecânico, o teste de adesão de leite queimado,

e o teste de liberação de ovo seco são mostrados abaixo.

1.Teste de abrasão recíproco (RAT)
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O teste de abrasão reciproco foi conduzido sob as seguintes

" condições modificadas com relação ao protocolo de teste completo mostrado

abaixo: (1) as amostras revestidas foram testadas até 1O°/o de exposição do
P

substrato; (2) o teste foi realizado usando um peso de 3 kg ern temperatura

5 ambiente: (3) as almofadas Scotchbrite 3M (7447) foram trocadas cada 2000

ciclos; e (4) o teste foi corrido úrnido através de adição de 120 mL de uma

solução 0,5% de Triton X-lOO em água deionizada à caçarola antes de início

de teste.

O completo protocolo de teste é como se segue:P

10 Escopo: Este teste mede a resistência de revestimentos a
r

abrasão através de uma almofada Scotch-8rite recíproca. O teste submete

abrasão ao revestimento em um movimento para frente e para trás. O teste

é uma medida da vida útil de revestimentos que foram submetidos à esfre-

gação e outras formas similares de dano causado por Iimpeza. TM 135C é

15 específico para uma aparelhagem de teste construlda por Whitford Corpora-

tion of West Chester, PA. Entretanto, é aplicável a processos de testes simi-

lares tal como aquele descrito em British Standard 7069-1 988.

Equipamento e Materiais

(1) Uma máquina de teste capaz de reter uma almofada a-

20 brasiva Scotch-8rite de um tamanho específico para a superfície a ser testa-

da com uma força fixa e capaz de mover a almofada em um movimento para

frente e para trás (recíproco) sobre uma distância de 10-15 cm (4 a 6 pole-

gadas). A força e movimento são aplicados através de uma agulha pesada,

de queda livre. A máquina tem de estar eqL|ipada com um contador, preferi-

25 velmente um que possa ser fixado para desligar após um dado número de

ciclos.

(2) Almofadas Scotch-8rite de requerido corte de abrasivi-

dade para o requerido tamanho. Almofadas Scotch-8rite são fabricadas por

3M Company, Abrasive Systems Division, St Paul, MN 2525144-1000. Almo-

30 fadas vêm em graus com níveis variáveis de abrasividade como se segue:

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

mais alta
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Almofadas Scotch-8rite podem ser usadas em temperaturas de

" até 150°c (300°F). Almofadas equivalentes podem ser usadas.

(3) PIaca qúente para aquecer espécimes de teste (Opcio-
. nal)

5 (4) Solução detergente ou óleo para modalidade de teste
+

com um líquido. (Opcional)

Procedimento:

Antes de início de teste, o ponto final tem de ser definido. Usu-

almente, o ponto final é definido quando alguma quantidade de substrato foi

10 exposta. Entretanto, o ponto final pode ser definido como um dado número
b

de choques mesmo se o substrato não é exposto. Os presentes inventores

usam uma exposição de 10°/o de substrato sobre a área abrasivada como a

definição padrão de ponto final. Outros pontos finais podem ser usados.

Segura-se a parte a ser testada sob a almofada recíproca. A par-

15 te tem de ser firmemente fixada com parafusos, grampos ou fita. A parte de-

ve ser tão plana quanto possÍvel e longa o suficiente de modo que a almofa-

da não corra fora da borda. Ressaltos na superfície serão desgastados pri-

meiro, e corrida fora de uma borda pode rasgar a almofada e causar arra-

nhão prematuro e um resultado falso.

20 Corta-se uma peça de Scotch-8rite de requerida abrasividade no

exato tamanho do "pé" do estilete. Os presentes inventores usam Grau 7447

como padrão, e o "pé" do estilete sobre a máquina de teste é de 5 cm (2 po-

legadas) de d iânietro. Ligar a almofada à parte inferior do "pê". A almofada

de Scotch-8rite é fixada ao "pé" por meio de uma peça de "Velcro" colada à

25 parte inferior do pé.

Se a máquina tem um comprimento de choque ajustável, fixa-se

o requerido comprimento. Os presentes inventores usam um comprimento

de choque de 10 cm (4 polegadas) como padrão. Abaixar a almofada sobre

a superfície da peça a ser testada. Certificar-se de que o peso está comple-

30 tamente Iivre. Os presentes inventores usaram um peso de 3,0 Kg como pa-

drão, mas isto pode ser variado.

Se a máquina está equipada com um contador, fixa-se o conta-



dor para o requerido número de choques. Um choque é um movimento em

" uma direção. Se a máquina não tem um contador automático, a contagem

tem de ser observada de modo que a máquina possa ser desligada no mo-
.

mento próprio. A máquina é desligada em vários intervalos para troca de

5 almofada abrasiva. A abrasividade da almofada é alterada (usualmente se

torna menos efetiva) quando a almofada se enche com debris. Os presentes

" inventores trocaram almofadas em inteNa|os de 200Ochoques. Mil choques

é o intervalo preferido entre trocas de almofadas.

lnicia-se a máquina de teste. Permite-se corrida até um ponto fi--
10 nal ser atingido ou até um número requerido cle choques ser obtido antes de

W

troca de almofada.

lnspeciona-se a peça teste cuidadosamente no início e fim de

cada partida. Quando o ponto final é abordado, o substrato começará a apa-

recer através do revestimento. Quando próximo do ponto final, obseNar a

15 peça de teste constantemente. Parar a máquinâ quanto o ponto final for a-

tingido.

Avaliação

Anotar o seguinte para a máquina de teste:

1. Grau e tamanho de almofada Scotch-8rite.

20 2. Carga sobre o estilete

3. Número de choques entre trocas de almofadas

4, Comprimento de choque.

5. Definição de ponto final

6. Números de choques para ponto final

25 Testes em duplicatas provêm maior confiabi|idade. Indicar se

ponto final é um resultado simples ou a média de vários resultados.

Anotar a descrição do revestimento, a espessura de filme, e pre-

paração de substrato e superfície.

Se o teste é conduzido para um número específico de choques,

30 anotar o número de choques. Anotar a descrição da quantidade de desgaste,

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

primeira exposição de substrato. Opcionalmente, anotar a espessura de fil-
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me e/ou peso antes e após testes.

Se o teste é realizado em temperatura elevada, anotar a tempe-

ratura do teste. Se realizado com um liquido, anotar específicos do líquido.
N

Comentários / Precauções

5 Ambos os lados de uma almofada Scotch—Brite podem ser usa-
.

dos. Almofadas têm de ser cortadas precisamente para adaptarem-se ao

"pé". Bordas rasgadas ou pontos ásperos sobre a almofada proporcionarão

resultados falsos. Peças de testes têm de ser planas e Iivres de sujeira ou

outras partículas. Este processo de teste é similar ao teste de abrasão des-

lO crito em BS 7069:1988, Appendix Al. Quando testadas de acordo com BS

.. 7069, peças de testes são imersas em 50 cm3 de uma solução de 5 g/litro de

detergente de Iavagem de pratos doméstico em água. O teste core por 250

ciclos com almofadas trocadas cada 50 ciclos.

ll. Teste de Adesão de Arranhão Mecânico (MSAT)

15 1. Escopo. Revestimentos para utensílios de cozinhar

são suscetíveis a abuso e dano por arranhão e corte com utensílios metáli-

cos. Este processo descreve um procedimento e equipamento que inflige

abuso sobre revestimentos, é reproduzível, objetivo e rápido. Uma ponta de

caneta de ponto de boía pesada afixada a um braço de balança é colocada

20 sobre a superfície revestida que está girando sobre uma mesa rotatória. Ao

mesmo tempo, o braço de balança oscila de lado para lado por meio de um

excêntrico rotatório. A mesa rotatória e o excêntrico são acionados através

de motores DC de velocidade constante. A veíocidade da mesa rotatória e

do excêntrico é controlada através de suprimentos de energia DC variáveis.

25 A amplitude de oscilação é controlada pelo grau de excentricidade no excên-

trico. O peso é variável. Através de ajuste de velocidades dos motores e da

amplitude vários padrões de arranhões podem ser obtidos. Estes podem ser

ajustados para cobrirem uma área de superfície pequena ou grande.

Para ainda simular as condições encontradas por revestimentos

30 para utensilios de cozinha não pegajosos, a peça de teste (painet ou caçaro-

la) é coberta com óleo quente. A temperatura do óleo é mantida com Iâmpa-

das de aquecimento IR e é monitorada com um termômetro ou termopar.
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2. Equipamento e Materiais

2.1 aparelhagem de adesão de arranhão mecânico com

conjunto de pesos.

2.2 cartuchos de reenchimento de caneta de ponta de bola

, 5 padrão de ponto médio (Pentech Part # 85330 ou equivalente).
2.3 placa quente

2.4 óleo de cozinhar

2.5 termômetro ou leitura digital com fio de termopar

2.6 pequenos grampos 'C'

10 2-7 caçarola rasa de aproximadamente 25 cm (10 polega-

das) em diâmetro.

2.8 conjunto (2 ou 3) de lâmpadas de aquecimento infraver-

melhas de 250 watts sobre suporte.

3. Procedimento

15 3.1 lnsere-se um refil de caneta de ponta de boia na monta-

gem de estilete. (Nota-se — um novo refil de caneta é usado para cada teste).

Verifica-se o balanço e nível do braço de balariço com peça teste em posi-

ção. Ajusta-se se necessário. Remove-se a peça teste. Fixa-se a amplitude

da oscilação através de escolha de própria fixação de excêntrico. (Típica

20 fixação de excêntrico é o segundo orifício de parafuso a partir do centro)-

Fixa-se o raio mínimo e máximo através de afrouxamento de parafuso reten-

do braço de balanço e ajustando nos extremos do excêntrico- Usualmente,

um cÍrculo de centro é de cerca de 51 mm (2 polegadas) é permitido no pa-

drão de teste-

25 3.2 Sem peso sobre o braço de balanço, e retendo a caneta

acima de mesa giratória, ajusta-se a velocidade da mesa giratória e o excên-

trico. É importante ajustar a velocidade de ambos, a mesa rotatória e o ex-

cêntrico de modo que padrões de repetição são eliminados ou minimizados.

A caneta deve percorrer um novo caminho sobre mais da área de desgaste

30 quanto possível. Embora outras velocidades possam ser aceitáveis, as se-

guintes velocidades reduziram problemas de partida.

Mesa rotatória: 15 rpm ou 10 revoluções em 39,4-39,6 se-



gundos

" Excêntrico: 21 rpm ou 10 revoluções em 28,5-28,9 segundos.
3.3 Coloca-se uma peça de papel sobre a mesa rotatória e

m

manter no lugar com fita. Carrega-se a caneta com um peso leve (aprox. 200

5 gramas)- Coloca-se a caneta sobre o papel e traça-se o padrão de arranhão

que ela seguirá. Se um padrão de repetição ocorre, ajusta-se a velocidade

de mesa rotatória ou excêntrico. Salva-se o padrão- lsto é também uma veri-

ficação do funcionamento da caneta. Se ela não escreve, substitui-se a

mesma.

10 3.4 Remove-se o papel. Centra-sé caçarola sobre a mesa

rotatória. Se testando painéis, coloca-se caçarola rasa sobre mesa rotatória

e colocar painéis na caçarola. Painéis têm de ser de um tamanho grande o

suficiente para acomodar o tamanho do padrão de arranhão. Usando gram-

pos 'C', ancora-se a caçarola e painel na mesa rotatória. Mantendo a caneta

15 acima de peça de teste, liga-se a mesa rotatória e excêntrico e observa-se

várias revoluções para assegurar que o padrão de arranhão esteja inteira-

mente sobre a peça de teste. Desliga-se a unidade.

3.5 Aquecer suficiente óleo de cozinha para cobrir a superfi-

cie teste por cerca de 3-6 mm. Aquecer para temperatura teste, tipicamente

20 150 °C (300° F). (CAUTELA: Acima de cerca de 150 "C, óleos de cozinha

emitem fumaças e odores fortes. Também, eles se tornam bem inflamáveis.

Se correndo acima de 150 "C, conduz-se o teste em uma área bem ventilada,

preferivelmente em uma capela). Coloca-se óleo quente na caçarola. Posi-

cionam-se Iâmpadas IR próximas de caçarola e ligam-nas para manter a

25 temperatura do óleo. Algum teste anterior de própria posição das lâmpadas

será 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 posição das

lâmpadas para manter esta tolerância. (Um medidor de temperatura de leitu-

ra continua é mais conveniente para esta medição).

30 3.6 CoIoca-se o peso adequado sobre o braço de balanço.

Tipicamente, este variará de 250 a 1000 gramas, com 500 gramas sendo

usado mais frequentemente. lnicia-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. Avaliação
n

4,1 Anota-se a seguinte informação:

5 Velocidade de mesa rotatória e excêntrico em rpm
e

Fixação de amplitude de excêntrico (núrnero ou distância de raio

- anterior para exterior em cm)
Carga sobre ponta de caneta em gramas

Temperatura de óleo

10 Duração de teste

Todos os parâmetros de peça teste (substrato e preparação de

substrato, revestimento, espessura, cura, etc.)

4.2 Remove-se a peça teste, drena-se o óleo, e lava-se em

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

15 serva-se visualmente o dano para o revestimento- lsto pode ser feito em

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

desempenho foram cIassificados como se segue:

Classificações de teste de arranhão mecânico

9 Nenhum efeito. Leve arranhão da sLlperfÍcie. Nenhuma ruptura em qual-

quer lugar no padrão de arranhão.

8 Leve. Leve arranhão da superfície. CÍrculo interno de padrão está mos-
trando corte leve através de revestimento base e possivelmente alguns

cortes para substrato. CÍrculo externo não cortado através.

6 Moderado. Arranhão moderado entre circulo interno e externo- Circulo in-

terno e externo ambos cortam através de revestimento básico e possivel-
mente para substrato (interno usualmente pior que externo).

4 Considerável. Menos que 25% de perda de revestimento entre cÍrculo in-

terno e externo (quantidade estimada e anotada). Considerável corte atra-

vés de substrato e desgastando nos cÍrculos interno e externo.

2 Severo. Entre 25% a 50% de perda de adesão de revestimento entre cir-

culo interno e extemo. Severa perda de revestimento em cÍrculos intemo e
externo. Substrato de metal bem aparente.

0 Falha total. Mais que 50% de perda de adesão e superfície de revestimen-

to.
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5. Comentários / Precauções

5.1 A abordagem preferida para modalidade deste teste é

estabelecer um conjunto de parâmetros de operação para a velocidade de
W

mesa rotatória e do excêntrico, a amplitude de oscilação, e temperatura de

5 óleo. Então variar a carga ou tempo. Uma vez isto tenha sido estabelecido,

fixar procedimentos de testes individuais rápida e uniformemente.

5.2 Verifica-se o balanço e oscilação do braço de balançor

frequentemente para assegurar que ele não se torne frouxo e danificado.

5.3 Verifica-se a velocidade da mesa rotatória e do excêntri-

lO co frequentemente, e ajustar adequadamente.

- 5.4 Este teste pode ser corrido frio, isto é, sem óIeo quente.

5.5 Com um estilete diferente e sem rotação do excêntrico,

este teste pode ser corrido como Teste de Penetração de Bola, Processo de

Teste Whitford 137B. Outros estiletes também podem ser usados para testes

15 de di'ferentes propriedades.

lll. Teste de adesão de leite queimado

Este teste é 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-

20 mo o leite tende a aderir mais arites de completa carbonização, o teste foi

interrompido quando a superfície de 'panqueca' de leite foi > 95% amarron-

zada (umas poucas áreas mais claras, castanhas, ainda aparentes)- E, um

sistema de classificação outro que não passa / falha foi adicionado. Após

desligar o aquecimento de caçarola, erguer uma borda (~1 cm dentro a partir

25 da borda) da 'panqueca' quente com uma espátula. Permitir que esta borda

resfrie -30 segundos. Após resfriamento, erguer a 'panqueca' através desta

borda resfriada a partir da caçarola. Classificar resultados através do seguin-

te sistema a partir de melhor para pior:

Classificações de Teste de adesão de Ieite queimado

30
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4|'panqueca' pode ser removida da caçarola intacta por erguimento a partir
Jde uma borda

3j'panqueca' pode ser erguida da caçarola com alguma quebra, mas ne-

jnhum auxllio com espátula

2j'panqueca' pode ser completamente removida da caçarola, mas somente

jcom o auxílio da espátula

lj'panqueca' não pode ser completamente removida da carola com o auxílio

|da esDátu|a

lV. Teste de liberação de ovo

5 1. EScopo. Este procedimento é usado como um processo

rápido de determinação de habilidade alimento ser liberado de um revesti-

mento não pegajoso de utensílio de cozinha. Quando usado com este cuida-

do, este teste pode ser usado como um teste controle em Íinha para medir a

consistência de produção. O teste é um pouco subjetivo e depende do equi-

lO pamento usado e a técnica do testador.

2- Equipamento e Materiais

2.1 forno elétrico de 20 cm queimador cIassificado 1500

watts ou queimador de faixa de gás

2.2 pirômetro de contato ou pistola de temperatura de IR

15 (capaz de medir para 260"C

2.3 espátula de plástico, metal ou revestida com metal

2.4 cronômetro ou relógio com segundos

2.5 ovos de galinha tamanho grande, frescos, frios

2.6 água da bica, detergente de pratos suave, toalhas de

20 papel

3. Procedimeríto

3.1 Lava-se utensílios revestidos a serem testados com á-

gua de torneira e solução de detergente suave. Rinsa-se várias vezes em

água da bica quente e secar com toalha de papel.

25 3.2 Liga-se aquecedor elétrico ou a gás para fixação média



("5" em um queimador elétrico ou metade para gás). Deixa-se aquecedor

" estabilizar temperatura por 3-5 minutos.

3.3 Coloca-se o utensilio sobre q centro do queimador. Dei-
- xa-se aquecer enquanto monitorando a temperatura com o pirômetro ou pis-

5 tola de temperatura IR. Deixa-se o utensílio aquecer a 143-154°C. Alternati-

vamente, se um pirômetro não é disponível, a temperatura pode ser julgada

- através de espargimento de umas poucas gotas de água sobre a superfície
periodicamente quando o utensílio aquece. A temperatura de teste foi atingi-

da quando as gotas de água vaporizam e "dançam" imediatamente com con-

lO tato com a superfície.

3.4 Quebra-se e suavemente coloca-se os conteúdos de um

ovo fresco, frio no centro do utensílio. Não inclinar ou sacudir o utensílio ou

fazer com que o ovo deslize.

3.5 Deixa-se o ovo cozinhar por dois (2) minutos sem distúr-

15 bio. Monitora-se temperatura da caçarola quando o ovo cozinha. Anota-se a

temperatura do útensílio. A temperatura do utensílio deve elevar-se para

193-215 "C no fim de dois minutos. Se a temperatura de ponto final está fora

desta faixa, ajusta-se o controle de queimador para cima ou para baixo como

apropriado e repete-se o teste. (Nota: A correta fixação de controle de quei-

20 mador pode ser determinada em avanço usando um utensílio separado da

mesma construção como o utensílio teste).

3.6 No fim de dois minutos, ergue-se o ovo com espátula-

Libera-se o ovo completamente da superfície, notando a quantidade de es-

forço requerida. Urna vez o ovo tenha sido liberado, remove-se o utensílio do

25 queimador e inclinar. Nota-se o caso ou dificuldade com a qual o ovo desliza

no fundo do utensílio.

3.7 Retorna-se utensílio para queimadQr. Verte-se o ovo e

partir a gema com espátula. Deixa-se o ovo cozinhar outros dois (2) minutos.

Repete-se etapa 3.6. Em adição, obtem-se nota de qualquer manchamento

30 e a quantidade de material aderindo ao utensílio.

4. Avaliação

4.1 Anota-se esforço requerido para liberar o ovo da superfí-
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cie. Ovo que é erguido facilmente da superficie sem pegajosice ao redor de

- bordas indica excelente liberação. Diminuição de liberação para completa

pegajosice pode ser notada pefa quantidade de esforço requerido para er-
-

guer o ovo-

5 4.2 Um sistema de classificação numérico e descritivo é co-

mo se segue:

Classificações de teste de liberação de ovo

Excelente Nenuma pegajosice no centro ou bordas de ovo. Desliza facil-

(5) mente sem empurrão com espátula. Não deixa marcas ou resí-

duos

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

movido com espátula. Deixa leve marca, mas nenhum resíduo

Moderado Moderada pegajosice sobre bordas; leve pegajosice no centro.

(3) Desliza somente se muito inclinado e sacudido, e tem de ser

empurrado com espátula.

Pobre (2) Requer considerável esforço para libertar o ovo, mas pode ser

liberado intacto com espátula. Não delsiza. Deixa moderado

resíduo-

Muito pobre Ovo não pode ser liberado da superfície sem dilaceração

(1)
4.3 Se uma amostra controle é disponível, anotar resultados

10 como muito melhor que, melhor que, igual, pior que ou muito pior que o con-

trole.

5. Comentários / precauções

5.1 Os resultados deste teste são subjetivos e são melhor

aplicados em uma base relativa usando um padrão conhecido como controle.

15 Capacidade de repetição será boa para o mesmo testador e equipamento.

Capacidade de repetição será aperfeiçoada com testadores experimentados

usando o mesmo equipamento.

5.2 Resultados podem variar se utensílios de diferentes ma-

teriais de construção ou tamanho são comparados. Em qualquer caso, as

20 fixações de controle de queimador devem ser ajustadas para provimento de
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mesmo perfil de aquecimento para melhor correlação de resultados.

V. Brilho 60°.

Medições de brilho foram obtidas usando um medidor de brilho
- Microglos 60", disponível de Byk-Gardner. O medidor de brilho se conforma

5 com os seguintes padrões: BS3900/D5, DIN EM lSSO 2813, DIN6730, EM
- lSSO 7668, ASTM D523, ASTM D1455, ASTM C346, ASTM C584, ASTM

- D2457, JlS Z 8741, MFT 30064, TAPPI T 480. Unidades de medição são

expressas como °/) de refletância.

- Vl. Ângulo de Contato
10 Ângulo de contato foi medido para uma goticula de água e é ex-

. presso em graus, como determinado de acordo com ASTM D7334-08 usan-

do o sistema de "Análise de Forma de Gota" (DSAIO), disponível de Kruss

GmbH of Hamburg, Germany, de acordo com a Relação de Young.

Embora esta invenção tenha sido descrita como tendo um proje-

15 to preferido, a presente invenção pode ser ainda modificada dentro do espíri-

to e escopo desta exposição. Este pedido de patente é por isso pretendido

cobrir quaisquer variações, usos, ou adaptações da invenção usando seus

principios gerais. Ainda, este pedido de patente é pretendido cobrir tais fu-

gas da presente exposição como dentro de prática conhecida ou usual na

20 técnica à qual esta invenção pertence e que cai dentro dos limites das rei-

vindicações apostas.



1/4

REIVINDlCAçÕES

1. Composição de revestimento de fluoropolhnero, compreen-

dendo:

um componente base fluoropolimero presente em uma quanti-

5 dade de entre 30% em peso e 96% em peso baseado no peso total de sóli-

dos de todos os fluoropolimeros na composição de revestimento, o compo-

. nente base fluoropohmero compreendendo pelo menos um fluoropolímero

incluindo pohtetrafluoroetileno de alto peso molecular (HPTFE) na forma de
,

uma dispersão aquosa e tendo um peso molecular numérico médio (Mn) de

10 pelo menos 500.000; e uma composição de fluoropolímero combinada pre-

sente em uma quantidade de entre 4% em peso e 70% em peso baseado no

peso de sólidos totais de todos os fluoropolÍmeros na composição de reves-

timento, a composição de fluoropolímeros combinada compreendendo: pelo

menos um politetrafluoroetileno de baixo peso molecular (LPTFE) na forma

15 de uma dispersão aquosa e tendo uma primeira temperatura de fusão (Tm)

de 335 °C ou menos; e pelo menos um fluoropohmero de fusão processável

(MPF) selecionado do grupo consistindo em perfluoroalcóxi (PFA), etiieno

propileno fluorado (FEP) e metilfluoroalcóxi (MFA).

2. Composição de revestimento, de acordo com a reivindicação

20 1, em que o dito componente base fluoropohmero está presente em uma

quantidade entre 60°/o ern peso e 96% em peso e a dita composição de fluo-

ropolímeros combinados está presente em uma quantidade de entre 4°/0 em

peso e 40% em peso baseado no peso de sólidos totais de todos os fluoro-

polímeros na dita composição de revestimento.

25 3. Composição de revestimento, de acordo com a reivindicação

1, em que o dito pelo menos um politetrafluoroetileno de baixo peso molecu-

lar (LPTFE) está presente em uma quantidade entre 2% em peso e 15% em

peso e o dito pelo menos um fluoropolímero processável em fusão (MPF)

está presente em uma quantidade entre 2% em peso e 15% em peso base-

30 ado no peso de sólidos totais de todos os fluoropoiímeros na dita composi-

ção de revestjmento.

4. Composição de revestimento, de acordo com a reivindicação
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1, em que o dito pelo menos um fluoropohmero processável em fusão com-

ã preende perfluoroalcóxi (PFA) presente em uma quantidade entre 20% em
peso e 85% em peso, baseado no peso de sólidos totais dos ditos fluoropo-

. límeros na dita composição de fluoropolhneros combinados.

5 5. Composição de revestimento, de acordo com a reivindicação

4, em que o dito pelo menos um fluoropolímero processável em fusão com-

preende perfluoroalcóxi (PFA) presente em uma quantidade entre 37% em

peso e 65% em peso, baseado no peso de sólidos totais dos ditos fluoropo-

1Ímeros na dita composição de fluoropolhneros combinados.

10 6. Composição de revestimento, de acordo com a reivindicação

1, em que o dito pelo menos um poIitetrafluoroetileno de baixo peso molecu-

lar (LPTFE) tem um tamanho de particula médio selecionado do grupo con-

sistindo em 0,9 mícron (µm) ou menos, 0,75 mícron (µm) ou menos, 0,5 mí-

cron (µm) ou menos, 0,4 mícron (µm) ou menos, 0,3 mícron (µm) ou menos,

15 e 0,2 mícron (µm) ou menos.

7. Composição de revestimento, de acordo com a reivindicação

1, em que o pelo menos um politetrafluoroetileno de baixo peso molecular

(LPTFE) tem uma primeira temperatura de fusão (Tm) selecionada do grupo

consistindo em 332 °C ou menos, 330 °C ou menos, 329 °C ou menos, 328 °C

20 ou menos, 327 "C ou menos, 326 °C ou menos, e 325 °C ou menos.

8. Composição de revestimento, de acordo com a reivindicação

1, em que o dito pelo menos um politetrafluoroetileno de baixo peso molecu-

lar (LPTFE) é selecionado do grupo consistindo em:

um LPTFE obtido via poiimerização de emulsão e sem ser sub-

25 metido a aglomeração, degradação térmica, ou irradiação , e tem um tama-

nho de partícula médio de 1,0 mícron (µm) ou menos;

um micropulverizado de LPTFE obtido via polimerização de e-

mulsão com ou sem uma subsequente etapa de redução de peso molecular;

e

30 um micropulverizado de LPTFE obtido via polimerização de sus-

pensão com ou sem uma subsequente etapa de redução de peso molecular.

9. Composição de revestimento, de acordo com a reivindicação
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1, em que o pelo menos um politetrafluoroetileno de aito peso molecular
tf

' (HPTFE) inclui um comonômero de modificação em uma quantidade de me-

nos que i°/o em peso baseado no peso do dito po|itetraf|uoroeti[eno de alto
-- peso molecular (HPTFE).

5 10. Composição de revestimento, de acordo com a reivindicação

1, em que o pelo menos um fluoropohmero processável na fusão (MPF) tem

um tamanho de partícula médio de 1,0 mícron (µm) ou menos.

11. Método para revestir um artigo, compreendendo as etapas

de:

10 prover um substrato rígido; e

um revestimento sobre no dito substrato rígido, uma composição

compreendendo:

uma dispersão aquosa de pelo menos um politetrafiuoroetileno

de alto peso molecular (HPTFE) tendo um peso molecular numérico médio

15 (MJ de pelo menos 500.000 e presente em uma quantidade entre 30% em

peso e 96% em peso baseado no peso de sólidos totais de todos os fluoro-

po1Ímeros na dita composição de revestimento;

uma dispersão aquosa de pelo menos um politetrafluoroetileno

de baixo peso molecular (LPTFE) tendo um peso molecular numérico médio

20 (M,J de menos que 500 000; e

pelo menos um fluoropohmero processável em fusão (MPF) se-

lecionado do grupo consistindo em perfluoroalcóxi (PFA), etileno propileno

fluorado (FEP) e meti[f|uoroa|cóxi (MFA), e

curar a composição para formar um revestimento.

25 12. Método, de acordo com a reivindicação 11, em que o dito pe-

lo menos um componente base fluoropolímero está 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 Huo-

ropolímero processável em fusão (MPF) estão juntos presentes em uma

30 quantidade entre 4°/0 em peso e 40% em peso baseado no peso de sólidos

totais de todos os fluoropolímeros no dito revestimento.

13. Método, de acordo com a reivindicação 11, em que o dito pe-
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lo menos um politetrafluoroetileno de baixo peso molecular (LPTFE) está

± presente em uma quantidade entre 2% em peso e 15% em peso e o dito pe-
lo menos um fluoropolímero processável em fusão (MPF) está presente em

-V uma quantidade entre 2°/0 em peso e 15% em peso baseado no peso de só-

5 lidos totais de todos os fluoropolímeros no dito revestimento.

14. Método, de acordo com a reivindicação 11, em que o dito pe-

lo menos um fluoropolímero processável em fusão (MPF) compreende per-

fluoroalcóxi (PFA) presente em uma quantidade entre 2Ó°/o em peso e 85%

em peso baseado no peso de sólidos totais do dito peio menos um poiitetra-

lO fluoroetileno de baixo peso moíecular (LPTFE) e o dito pelo menos um fluo-

ropolímero processável na fusão (MPF).

15. Método, de acordo com a reivindicação 14, em que o dito pe-

lo menos um fluoropolhnero processável em fusão (MPF) compreende per-

fluoroalcóxi (PFA) presente em uma quantidade entre 37% em peso e 65%

15 em peso baseado no peso de sólidos totais do dito pelo menos um politetra-

fluoroetileno de baixo peso molecular (LPTFE) e o dito pelo menos um fluo-

ropolhnero processável na fusão (MPF).

16. Método, de acordo com a reivindicação 11, em que o dito re-

vestimento tem um ângulo de contato de pelo menos 110°.

20 17. Método, de acordo com a reivindicação 11, em que o dito re-

vestimento tem um brilho medido de pelo menos 25% de refletância a 60°.

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

vestimento tem uma aspereza de superfície (Ra) de menos que 100 nm.
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Adaptação bivariada de classificação de teste de liberação de ovq (1-5, com 5 melhor) vs.
teor de HPTFE (em °(0 em peso de sóiidos secos baseado no teor total de flúor po|ímeros)
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Fig. 3

Adaptação bivariada de teste de abrasão reclproco (ciclos RAT úmidos / µm DFT) vs.
teor de HPTFE (em °/) emj peso de sólidos secos baseado no teor total de flúor polímeros)
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Adaptação bivariada de classificação de teste de adesão de arranhão mecânico (1-9, com 9 melhor) vs.
teor de HPTFE (em % em peso de sólidos secos baseado no teor total de flúor polimeros)
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AdaptaçãQ bivariada de bfi|hQ 6W vs. teQr de HPTFE (em % em pes0 de

sóIidos secos baseado no teor tota) de flúor polímetn)
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Adaptação tiivariada de ângulo de contato (') vs. teor de HPTFE (em °/,
em peso de sólidos secos baseado no teor toal de flÚQr polímero)
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Fig. 7

Adaptação bivariada de cIassificação de teste de |iberaçãQ de ovo (1-5, com 5 melhor) vs-
teor de LPTFE (em °/0 em peqo de sólidos secos baseado no teor total de fhior polímero)
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Adfaptação bivariada de teste de abrasão recíproco (ciclos RAT úmidos / µm DFT) vs. teor de LPTFE

(em °6 em peso de sóIidos secosbaseado no teor total de flúor polímem)
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Adaptação bivariada de classificação de teste de adesão de arranhão mecânico (1-9, com 9 md.hor) vs.
teor de I-PTFE (em % em peso de scSlidos secos baseado rÍQ teor total de flúor polímero)
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Adaptação bivariada de ãngu|o de contato (°) vs. teor de LPTFE
(em % em peso de sólidos secos baseack no teor total de flúor poIimero)
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Adaptação bivariada de brilho 60' vs. teor de HPTFE

(em '/q em peso de sólidos segos baseado no teor total de flúor polímero)
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Adaptação bivariada de c|assifiçaçãQ de teste de liberação de qvo seco (1-5, gom 5 melhcjr)
vs. teor de MPF (em % em peso de sólidos secos baseado no teortotal de flúor pdímero)
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Adaptação bivariada de teste de abrasão recíproco (ciclos RAT úmidos / µm DFT) vs.
teQr de MPF (em % em peso de sóIidos seajs baseado em feor total d.e flúor polímero)
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Adaptação bivariada de çfassifiçaçãQ de teste de adesão d= aIranhã{) mesãnico (1 -9, com g melhor) vs.
teor de MPF (em °/g em peso de sólidos secos baseado no teor total de flúor pdímero)
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Adaptação bivariada de brilho 60° vs. teor de MPF
(em °/) em peso de sõlidos secosbaseado em teortotal de flúor pdlmero)
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Adaptação bivariada de ângub de contato C) vs. teor de MPF
(em '/) em peso de sólidos secos baseado no teor Wtal de flúor polímero)
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Gráficò contorng para lberação de ovo sego
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Gráfico contomo para MSAT
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Gráfico contorno para brilho 60'
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Gráfioo contomo para todos qs dados normalizados
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Grãfico oontorno para (M) liberação de ovo seco (DER)

ilsQ-
O

Fig. 24
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Gráfico contomo para (O) bnho
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Gráfico contomo para (P) ângub de contato
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Gráfigo de contorno para (Q) RAT Úmido (revestimento base A)
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Gráfico contorno para (t) Msat (Revestimento base B)
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Gráfico cor)tQrno para (U).testes de abrasão rl0rmalizado$
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Gráfico contorno pam N) Êestes de Iiberação norma.lizados
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Gráficxj contorno para (JN) prõpriedades de superMe nòrmalizadas
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Gráficò contomo para (X) todos os dacios de testes normalizados
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RESUMO

- Patente de lnvenção: "REVESTIMENTOS DE FLUOROPOLÍMERO COM-
BJNADOS PARA SUBSTRATOS RÍGIDOS".

T

A presente invenção refere-se a uma composição de revesti-

5 mento de fiuoropoMero que pode ser aplicada sobre uma primeira demão
-

e/ou pelo menos um revestimento intermediário em um sistema de revesti-

mento não pegajoso. A composição de revestimento pode ser preparada e

aplicada na forma de uma dispersão líquida, e inclui pelo menos um compo-

. nente base de fluoropdímero, tal como pohtetrafluoroetileno (PTFE) e, em
10 particular, pelo menos um PTFE de alto peso molecular (HPTFE). A compo-

. sição de revestimento adicionalmente inclui uma composição de fluoropolí-

mero combinada. A composição de fluoropolhneros combinados é uma

combinação de pelo menos um PTFE de baixo peso molecular (LPTFE) e

pelo menos um fluoropolímero processável em fusão. Após aplicação dire-

15 tamente a um substrato ou sobre um revestimento subjacente, o revestimeri-

to demonstra aperfeiçoada resistência à abrasão e arranhão, assim como

aperfeiçoadas características de liberação, comparado a revestimentos co-

nhecidos que incluem sornente HPTFE ou HPTFE com uma pequena quan-

tidade de fluoropohmero de fusão processável.


