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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　テトラフルオロエチレン／ペルフルオロ（エチルビニルエーテル）コポリマーであって
、不安定末端基数が前記コポリマー中に存在する炭素原子１０６個当たり８０個未満の量
で有する粒子と、亜鉛、スズおよび銅、またはそれらの組み合わせの金属粉末とを含むこ
とを特徴とするロトライニング組成物であって、
前記コポリマーは１００～３０００μｍの平均粒径を有し、
前記コポリマーは、ペルフルオロアルキル基、ペルフルオロアルコキシ基、およびペルク
ロロアルキル基からなる群から選択される、少なくとも一つの安定な末端基を含み、およ
び
前記組成物中の前記金属粉末の量は、０．２～２重量％であることを特徴とする組成物。
【請求項２】
　請求項１に記載の組成物から製造されたロトライニング。
【請求項３】
　前記ロトライニングは、ＡＳＴＭ　Ｄ４１３に従って決定される剥離強度が少なくとも
４．４ｋＮ／ｍであることにより鋼への接着性が特徴付けられることを特徴とする請求項
２に記載のロトライニング。
【請求項４】
　中空物品の内部表面をロトライニングする方法であって、テトラフルオロエチレン／ペ
ルフルオロ（エチルビニルエーテル）コポリマー中に存在する炭素原子１０６個当たり不
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安定末端基数を８０個未満の量で有する前記コポリマーの粒子と、亜鉛、スズおよび銅、
またはそれらの組み合わせの金属粉末とを含む組成物を、前記中空物品の内部へ添加する
工程と、
前記物品を回転させて、前記内部表面上に組成物を分配する工程と、
回転させている間に前記物品を加熱して、前記コポリマー粒子を融解させ、前記内部表面
上に前記組成物の連続的なライニングを形成する工程と、
前記物品を冷却し、その結果として、前記表面に接着した前記ライニングを得る工程と
を含み、
前記コポリマーは１００～３０００μｍの平均粒径を有し、
前記コポリマーは、ペルフルオロアルキル基、ペルフルオロアルコキシ基、およびペルク
ロロアルキル基からなる群から選択される、少なくとも一つの安定な末端基を含み、およ
び
前記組成物中の前記金属粉末の量は、０．２～２重量％であることを特徴とする方法。
【請求項５】
　請求項４に記載の方法によって形成されたロトライニング。
【請求項６】
　前記ロトライニングは、ＡＳＴＭ　Ｄ４１３に従って決定される剥離強度が少なくとも
４．４ｋＮ／ｍであることにより鋼への接着性が特徴付けられることを特徴とする請求項
５に記載のロトライニング。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、フルオロポリマー組成物、および中空物品の内部表面のロトライニングのた
めのかかる組成物の使用に関する。
【背景技術】
【０００２】
　（非特許文献１）に、所望の厚さのフルオロポリマーによって容器の内部表面をコーテ
ィングするために十分な粉末形状のフルオロポリマーを鋼容器へ添加する工程と、それに
続いて、オーブン中三次元で容器を回転させてフルオロポリマーを融解する工程とを伴う
ロトライニング法が記載されている。この方法によって、容器の内部表面はフルオロポリ
マーによって被覆されて、そして継目のないライニングが形成される（第３１５頁）。得
られるフルオロポリマーライニングは、ライニングを形成するフルオロポリマーの化学的
不活性のため、そしてライニングが存在しない場合に腐食材料に暴露される容器の内部表
面に関してライニングが連続的であるため、容器に貯蔵されるか、または容器が取扱う腐
食性材料から容器を保護する。従って、ライニングには、空孔や、ピンホールさえも存在
せず、すなわち、それらを通して腐食性材料がライニングを浸透して容器の構造材料を攻
撃することはない。
【０００３】
　また（非特許文献１）は、容器とフルオロポリマーライニングとの間の関係を明らかに
している。いくつかのフルオロポリマー、特に、エチレンとテトラフルオロエチレン（Ｅ
ＴＦＥ）またはクロロトリフルオロエチレン（ＥＣＴＦＥ）のいずれかとのコポリマー、
およびポリフッ化ビニリデン（ＰＶＤＦ）に関して、ライニングは容器の内部表面に接着
するが、ペルフッ素化された融解加工可能なポリマー、テトラフルオロエチレン／ヘキサ
フルオロプロピレン（ＦＥＰ）およびテトラフルオロエチレン／ペルフルオロ（アルキル
ビニルエーテル）（ＰＦＡ）に関して、かかるポリマーは、容器内に密着しないライニン
グのみを形成する（第３１４頁）。ロトライニングに利用可能なＰＦＡは、テトラフルオ
ロエチレン／ペルフルオロ（プロピルビニルエーテル）である。密着しないライニングは
、容器の内部表面の形状によってその位置に保持され、すなわち機械的にその位置に閉じ
込められて、容器に必要な保護を提供する。ライニングが密着しない理由は、ライニング
された容器がロトライニング操作から冷却される時の、ペルフッ素化ポリマーの収縮の高
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さから生じる。ＰＦＡの収縮はＦＥＰの収縮よりもさらに高く、容器の内部表面からのラ
イニングの分離が引き起こされる。これは、いくつかの適用においては満足できるもので
あるが、ライニングと容器の内部表面との間の接着性の不足は、特に、パイプの長さが増
加する時にライニングの運動における機械的抑制の機会が制限される、パイプのような容
器において不都合となる。パイプを通る油のような腐食性材料の通路は、特に、材料の流
れが変動する場合、ライニングに機械的応力を受けさせ、これによってライニングの亀裂
および不良が引き起こされ得る。
【０００４】
　（特許文献１）は、ＰＦＡフッ素樹脂を使用する容器のロトライニングを開示する。Ｐ
ＦＡは、ロトライニング間に気泡を発生するため、ＰＦＡに微細粉末を０．１重量％～３
０重量％添加することによって、気泡発生の問題を解決している。微細粉末としては、ガ
ラス、ケイ素、亜鉛、アルミニウム、銅等のような無機粉末または金属粉末が開示されて
いる。該微細粉末の好ましい量は５重量％であり、そして得られるライニングは厚さ２．
０ｍｍ（８０ミル）である。ロトライニングされたコーティングの接着性に及ぼす影響に
ついては開示されていない。しかしながら、微細粉末の影響は開示されており、すなわち
、外側に放出されるように自由に移動する微細粉末粒子への気泡の接着が引き起こされ、
それによって、気泡がコーティング中に残らないことが記載されている。しかしながら、
微細粉末の存在がもう１つの問題を引き起こす、すなわち、微細粉末がコーティングの表
面上に沈着して、容器に貯蔵される化学薬品中で汚染物質となる。この特許は、ライニン
グ（第１の層）上に、微細粉末を含まない第２のロトライニング層を適用することによっ
て、この問題を解決している。第２の層における気泡形成が小さいように、第２の層は第
１の層よりも薄く保持され、そして第２の層の厚さは０．５ｍｍ～１．０ｍｍ（２０ミル
～４０ミル）であることが開示されている。
【０００５】
　ＰＦＡフルオロポリマー開発の歴史については、米国特許公報（特許文献２）（１９９
８）に開示されいている。ここで参照されるフルオロポリマーは、アルキル基が１～８の
炭素原子を含有するテトラフルオロエチレン（ＴＦＥ）／ペルフルオロ（アルキルビニル
エーテル）（ＰＡＶＥ）のコポリマーである。米国特許公報（特許文献２）の頃まで、唯
一市販品として入手可能であったＰＦＡコポリマーは、ＴＦＥ／ペルフルオロ（プロピル
ビニルエーテル）（ＰＰＶＥ）コポリマーであって、実際に、ＴＦＥ／ＰＰＶＥコポリマ
ーは、ロトライニングのために使用される唯一のＰＦＡフルオロポリマーであった。その
結果として、上記（非特許文献１）および（特許文献１）への参照は、ＴＦＥ／ＰＰＶＥ
コポリマーを参照するものとして理解される。
【０００６】
　米国特許公報（特許文献２）は、ＴＦＥ／ＰＰＶＥコポリマーと比較して、ＴＦＥ／ペ
ルフルオロ（エチルビニルエーテル）（ＰＥＶＥ）コポリマーが、引張特性の改善（実施
例８および対照Ｂ）、ならびにより迅速な押出性（実施例９および対照Ｃ）を示すという
発見を開示している。驚くべきことに、高い剪断速度におけるＴＦＥ／ＰＥＶＥコポリマ
ーの高い押出性（第３欄、第５５～５７行）によって、ＴＦＥ／ＰＥＶＥコポリマーの商
業化が導かれ、従って市販品として入手可能となる。
【０００７】
【特許文献１】日本特許第２９０４５９３号公報（１９９２年９月２４日に特開平４－２
６７７４４号公報として公開された）
【特許文献２】米国特許第５，７６０，１５１号明細書
【特許文献３】欧州特許第０　２２６　６６８　Ｂ１号明細書
【特許文献４】米国特許第６，６３２，９０２号明細書
【特許文献５】米国特許第５，９８１，６７３号明細書
【非特許文献１】Ｊ．シャイルズ（Ｊ．Ｓｃｈｅｉｒｓ）、モダン　フルオロポリマーズ
（Ｍｏｄｅｒｎ　Ｆｌｕｏｒｏｐｏｌｙｍｅｒｓ）、ジョン　ウィリー＆サンズ（Ｊｏｈ
ｎ　Ｗｉｌｅｙ　＆　Ｓｏｎｓ）（１９９７）
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【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【０００８】
　本発明は、ＴＦＥ／ＰＰＶＥコポリマーと、組成物中に少量存在する特定の金属粉末と
のロトライニング組成物が、ロトライニング法で中空物品の内部表面に適用された時に、
かかる表面に接着することを見出す。しかしながら、ＴＦＥ／ＰＰＶＥコポリマーの代わ
りにＴＦＥ／ＰＥＶＥコポリマーが使用されるロトライニング組成物は、より良好な接着
を提供することが見出された。従って、本発明は、ＴＦＥ／ＰＥＶＥコポリマーを使用す
る改善されたロトライニング組成物、およびロトライニング法におけるこの組成物の使用
に関する。
【課題を解決するための手段】
【０００９】
　従って、本発明の組成物は、テトラフルオロエチレン／ペルフルオロ（エチルビニルエ
ーテル）（ＴＦＥ／ＰＥＶＥ）コポリマーの粒子と、接着促進性で非気泡促進性の金属粉
末とを含む。かかる組成物は、非気泡の接着性ロトライニングまたはライニング自体を得
るための組成物であり得る。アルミニウム金属粉末のようないくつかの金属粉末は、形成
間のライニング中での気泡形成を促進するため、かかる粉末は本発明から除外される。適
用される表面、すなわち中空物品の内部表面へのＴＦＥ／ＰＥＶＥコポリマーの接着を引
き起こす、好ましい金属粉末は、亜鉛、スズおよび銅、またはそれらの組み合わせの粉末
である。これらの金属粉末は、少量で、約５重量％未満、そして好ましくは約２重量％以
下で使用される。
【００１０】
　本発明の方法を、中空物品の内部表面をロトライニングする方法として記載することが
でき、この方法は、テトラフルオロエチレン／ペルフルオロ（エチルビニルエーテル）コ
ポリマーの粒子と、接着促進性で非気泡促進性の金属粉末とを含む組成物を、前記中空物
品の内部へ添加する工程と、回転されている間に前記物品を加熱して、前記コポリマー粒
子を融解させ、前記内部表面上に前記組成物の連続的なライニングを形成する工程と、前
記物品を冷却し、その結果として、前記表面に接着した前記ライニングを得る工程とを含
む。
【００１１】
　本発明のもう１つの態様は、本発明のロトライニング法によるように、組成物（コポリ
マー）の融解および冷却によって、本発明の組成物から形成されたライニング（コーティ
ング、フィルムまたはシート）の組成物である。
【発明を実施するための最良の形態】
【００１２】
　ロトライニングの加工工程は、従来のものである。従って、組成物が中空内部に添加さ
れた後および回転工程開始の前に、物品の中空内部が密封されることは理解される。典型
的に、ライニングされる中空物品の内部表面は、炭素鋼またはステンレス鋼から製造され
る。本発明は、ロトライニングにおいて使用される組成物、特に、ロトライニング組成物
としてのＴＦＥ／ＰＥＶＥと金属粉末との組み合わせに関する。
【００１３】
　（特許文献３）は、ビニルエーテルコモノマーが３～８の炭素原子を含有するＴＦＥ／
ペルフルオロアルキルビニルエーテル（ＰＡＶＥ）のロトライニング粒子の調製を開示し
、特に、ペルフルオロ（メチルビニルエーテル）、ペルフルオロ（プロピルビニルエーテ
ル）およびペルフルオロ（ヘプチルビニルエーテル）を開示しており、ＴＦＥ／ＰＰＶＥ
コポリマーは、実施例において使用されるコポリマーである。コポリマーの水性分散系の
ゲルを形成する工程と、水非混合性液体の存在下でゲルを機械的に撹拌して顆粒を形成す
る工程と、それに続く顆粒の乾燥工程とを伴う溶媒補助造粒によってコポリマーの粒子を
調製する。得られる顆粒は、２００μｍ～３０００μｍの平均粒径を有し、そして１．５
未満の球体係数によって示されるように実質的に球体形状を有する。本発明において使用
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されるＴＦＥ／ＰＥＶＥコポリマーの粒子は、（特許文献３）に開示される同一の粒径お
よび球体形状を有する顆粒であってもよく、またこれらの特徴は、この刊行物に開示され
るように決定される。コポリマー粒子は、自由流れになるように粒子を硬化するために十
分な時間、粒子の融解を回避するために、融解開始より低い温度まで粒子を加熱すること
によって、熱硬化可能でもある。（特許文献３）に開示されるように、熱硬化は、少なく
とも６０の摩擦係数を示す粒子を特徴とする。また本発明において使用されるＴＦＥ／Ｐ
ＥＶＥコポリマー粒子を、他の方法によって、例えば、米国特許公報（特許文献４）に開
示されるように、コポリマーの融解押出および押出物のミニキューブへの切断によって、
製造することもできる。この場合、キューブの平均粒径は、２００μｍ～１２００μｍで
ある。本発明において使用されるコポリマー粒子の平均粒径は、好ましくは１００μｍ～
３０００μｍであり、より好ましくは約４００μｍ～１１００μｍである。
【００１４】
　コポリマー自体は、典型的に、テトラフルオロエチレンとペルフルオロ（エチルビニル
エーテル）との水性分散系共重合によって製造される。得られるコポリマーは、水性分散
系媒体中で微細粒子として形成され、これらの微細粒子は約０．２μｍの平均粒径を有し
、これはしばしば、一次粒子径と称される。本発明の方法において使用されるコポリマー
粒子は、一般的に、（特許文献３）の造粒法（顆粒化）によって調製された時の一次粒子
の凝集であるという意味で、二次粒子である。粒子が押出／切断によって製造される場合
も、それらは最初の一次粒子より大きい。
【００１５】
　コポリマーは、コポリマーをメルトフロー可能にさせるために十分なＰＥＶＥコモノマ
ー単位を含有し、例えば、ＡＳＴＭ　Ｄ　３３０７に開示される手順によって決定される
ように、３７２℃において約１ｇ／１０分～５０ｇ／１０分のメルトフロー速度（ＭＦＲ
）、より好ましくは約２ｇ／１０分～３０ｇ／１０分を示す。これらのＭＦＲを有するコ
ポリマーは、融解状態において適切な流れを示し、コポリマー粒子を連続ライニングへと
変換し、そしてライニングに関しては、ロトライニングされた物品の使用に関連する熱的
および機械的衝撃に耐性を示す十分な強靭性を有する。従って、コポリマーは、コポリマ
ーの総量を基準として、約１重量％～１８重量％のＰＥＶＥ、好ましくは３重量％～１２
重量％のＰＥＶＥを含有する。コポリマーの特性を変更するために、少量の他のコモノマ
ーを存在させてもよいが、ＰＥＶＥ含量よりも少ない量である。コポリマーは部分的に結
晶性であっても、または非晶質であってもよい。好ましくは、部分的に結晶性である。部
分的に結晶性とは、コポリマーがいくらかの結晶性を有し、かつＡＳＴＭ　Ｄ　３４１８
に従って測定される検出可能な融点および少なくとも約３Ｊ／ｇの融解吸熱を特徴とする
ことを意味する。前記定義に従って結晶性ではない融解加工可能なポリマーは、非晶質で
ある。非晶質ポリマーとしては、ＡＳＴＭ　Ｄ　３４１８に従って測定されるように約２
０℃未満のガラス転移温度を有することによって識別されるエラストマーが挙げられる。
【００１６】
　（特許文献３）に記載の通り、重合時のコポリマーは、加熱時に、ロトライニングにお
いて気泡および空隙を引き起こすＣＯ２およびＨＦのような揮発性生成物に分解し得る不
安定末端基を有する。この刊行物において、コポリマー中の不安定末端基数を、コポリマ
ー中に存在する炭素原子１０６個あたり約８０個未満となるまで減少させるために十分な
時間、コポリマー粒子をフッ素に暴露することによって、コポリマーを安定化させる。本
発明で使用されるコポリマー粒子において、炭素原子１０６個あたり約８０個未満の不安
定末端基、好ましくは炭素原子１０６個あたり約５０個未満、より好ましくは約１０個未
満、そしてさらにより好ましくは約３個未満の不安定末端基の同一終点に達するように、
このフッ素処理を使用することができる。不安定末端基の例は、－ＣＯＯＨ、－ＣＯＮＨ

２、－ＣＨ２ＯＨ、－ＣＯ２ＣＨ３、－ＣＦ＝ＣＦ２および－ＣＯＦである。これらの末
端基をフッ素に暴露することよって、これらの不安定末端基は非常に安定な－ＣＦ３末端
基へと変換される。（特許文献２）に、不安定末端基に関する分析が開示されている。
【００１７】
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　本発明のロトライニング組成物において使用されるＴＦＥ／ＰＥＶＥコポリマーは、上
記の通り安定化され得るか、または重合したままであり得、すなわち、上記ＭＦＲを特徴
とするコポリマーを形成するために過硫酸カリウムのような無機塩を使用して実行された
重合の結果である炭素原子１０６個あたり総数で少なくとも約４００個の不安定末端基を
含有する。例えば、フッ素処理によって、安定化コポリマーを形成するよりも低い程度ま
で、コポリマーを部分的に安定化することもできる。簡略化の目的のため、炭素原子１０
６個あたり少なくとも約８０個の不安定末端基を有する、すなわち重合したまま、および
部分的に安定化されたものを含むコポリマーを不安定であるものとして考える。
【００１８】
　ＴＦＥ／ＰＥＶＥコポリマーは、コポリマーおよび接着促進性で非気泡促進性の金属粉
末を含む組成物であるライニングを形成するために使用されているコポリマーによって、
中空物品の内部表面に接着するように製造される。好ましい金属粉末は、亜鉛、スズまた
は銅、あるいはそれらの組み合わせから製造されるか、またはそれらを含有する粉末であ
る。金属粉末の組み合わせの例は、それらの混合物および合金である。合金の例としては
、Ｃｕ／Ｚｎ（黄銅）およびＣｕ／Ｓｎ（青銅）が挙げられる。アルミニウムまたは酸化
アルミニウムのようないくつかの粉末添加剤は、ロトライニング法の間にロトライニング
組成物中で気泡形成を引き起こし、従って適切ではない。ロトライニング組成物の金属粉
末成分は、典型的に、約１００μｍ以下、好ましくは約６０マイクロメートル未満の粒径
を有する粉末形状である。粉末粒子に関して、１マイクロメートル未満である必要はない
。その結果として、少なくとも約７５重量％、好ましくは少なくとも約９０重量％の金属
粉末粒子が、約１μｍ～１００μｍの範囲の粒径を有する。金属粉末を、安定化コポリマ
ーまたは安定化されていないコポリマーの粒子と単純に混合して、ロトライニングされる
中空物品の内部に添加される組成物を形成することができる。使用する場合は、フッ素が
金属粉末と反応しないように、フッ素化処理後、金属粉末とコポリマーとの混合を実行す
る。米国特許公報（特許文献４）のＴＦＥ／ＰＡＶＥミニキューブは、好ましくはフッ素
化されて、安定化コポリマーを形成し、そして実際に、実施例において使用されるコポリ
マーは、特記されない限り、全てフッ素化されて安定化コポリマーが形成される。
【００１９】
　コポリマーが安定化されていても、されていなくても関係なく、ＴＦＥ／ＰＥＶＥコポ
リマーの融解密度は１．７４ｇ／ｃｃであり、そして室温まで冷却後のコポリマーの密度
は２．１５ｇ／ｃｃである。融解状態と固体状態との間の密度におけるこの大きな差異は
、融解からのロトライニングの冷却時の大きな収縮を示し、これは、グリットブラストに
よって内部表面を粗くした場合でさえも、コポリマーライニングが中空物品の内部表面に
接着しない理由である。驚くべきことに、コポリマー粒子と混合された少量の金属粉末は
、ライニングを内部表面へと接着させるために十分であり、好ましくは少なくとも約２５
ｌｂ／インチ（４．４ｋＮ／ｍ）の剥離強度を達成する。かかる金属粉末の量は、少なく
とも約０．２重量％、好ましくは約０．３重量％～１．２重量％、より好ましくは約０．
４重量％～１．０重量％である。本明細書に開示される重量％は、コポリマー／金属粉末
組成物の総重量をベースとする。不十分な量の金属粉末は、所望の接着性を与えず、そし
て金属粉末の量が約１．２重量％を超えると、接着性におけるさらなる明らかな改善は得
られない。代わりに、接着性は減少し、そしてライニングの強靭性も減少する。
【００２０】
　ライニングは、少なくとも約３０ミル（０．７５ｍｍ）、好ましくは少なくとも約５０
ミル（１．２５ｍｍ）、例えば、約１０００ミル（２５ｍｍ）までの厚さを有し得るが、
約５０ミル～１００ミル（１．２５ｍｍ～２．５ｍｍ）の厚さが好ましい。ライニングの
厚さは、ライニングの最も薄い点の厚さである。平面を有するロトライニングされる内部
表面は、平面の中心付近でより薄い領域を有するロトライニングを受ける傾向があるが、
円筒形内部表面は均一な厚さのロトライニングを受ける傾向がある。
【００２１】
　ロトライニング組成物中の金属粉末の存在は、ＴＦＥ／ＰＥＶＥコポリマーが安定化さ
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れていても、されていなくても、ロトライニング法による平滑な無気泡のライニングの形
成を可能にする。平滑とは、クレーターまたは空隙または塊状物がライニングの表面中ま
たは上に存在しないことを意味する。塊状物は、ライニングの暴露表面から突出する被包
性気泡である。また、空隙が存在しないことは、ライニングが、ロトライニングされる中
空物品の内部表面上に連続コーティングを形成することを示す。無気泡とは、ライニング
において肉眼では気泡が見えず、そして残りの気泡、空隙またはクレーターがいずれも見
えないことを意味する。
【００２２】
　驚くべきことに、ＴＦＥ／ＰＥＶＥコポリマーおよび金属粉末を含有するロトライニン
グ組成物は、ＴＦＥ／ＰＰＶＥコポリマーを含有する対応する組成物よりも、ロトライニ
ング法を受ける中空物品の内部表面に、さらに強固に接着する。
【００２３】
　驚くべきことに、安定化されていないコポリマーを使用して得られた接着性は、同一の
金属粉末接着促進剤を同一量で使用する安定化コポリマーに対して得られた接着性よりも
大きい。
【００２４】
　ロトライニング組成物中の少量の金属粉末の存在、およびその結果として生じる、ロト
ライニング法によって組成物から形成されるライニングにおける包含は、中空物品に含有
される（中空物品を通して移送されるか、または内部に保持される）流体を金属粉末が汚
染することとは無関係に、中空物品の内部表面上の単層コーティングとしてのライニング
の使用を可能にする。ロトライニング法の間、金属粉末はライニング表面に移動せず、そ
して粉末が移動した場合は、表面へのライニングの接着を引き起こすことができない。代
わりに、金属粉末は、ロトライニング法から形成されたライニング中に分散される。
【００２５】
　含有される流体に対して極度の純度が必要とされる適用において、上記ライニングへの
ロトライニング法によって、ペルフルオロ（アルキルビニルエーテル）コポリマーからな
り、すなわち金属粉末を含まないオーバーコートを適用する。アルキル基は１～８の炭素
原子を含有し得る。接着性の利点を得るために、ライニング（アンダーコート）中のコポ
リマーのアルキル基はＰＥＶＥであることが必要とされるが、オーバーコートコポリマー
中のアルキル基は、好ましくは、ペルフルオロ（メチルビニルエーテル）（ＰＭＶＥ）、
ＰＥＶＥまたはＰＰＶＥであり、これらは全て、アンダーコートに接着するために十分な
化学的な類似性を有する。オーバーコートコポリマーは粒子形状であり、そしてオーバー
コートコポリマーの粒子の特徴は、ライニング（アンダーコート）コポリマーの粒子の特
徴とは異なるが、ライニング（アンダーコート）組成物中で使用されるコポリマー粒子に
関するものと同一のパラメーターによって特徴付けることができる。オーバーコートコポ
リマーは安定化される必要はないが、ロトライニングされる中空物品中に含有される流体
と面する最も化学的に不活性な表面を提供するために、好ましくは安定化される。上記の
通り、フッ素処理によってコポリマーを安定化することができる。あるいは、形成時のコ
ポリマーが、ペルフルオロアルキル、ペルフルオロアルコキシまたはペルクロロアルキル
のような安定末端基によって形成される、米国特許公報（特許文献５）に開示される重合
法によるような特別な共重合法において形成されるように、コポリマーを安定化すること
ができる。
【００２６】
　ライニングを冷却後、ライニング（アンダーコート）を形成するために使用される同一
のロトライニング法によって、オーバーコートを適用することができる。すなわち、安定
化コポリマーまたは安定化されていないコポリマーの粒子を、すでにライニングされた中
空物品の内部に添加し、そして中空物品を再加熱し、そしてオーブン内で回転させ、ＴＦ
Ｅ／ＰＥＶＥコポリマー／金属粉末ライニング上において、物品の中空内部中に充填され
たコポリマー粒子からコーティングの形成を引き起こす。オーバーコートおよびアンダー
コート中のコポリマーの類似性のため、オーバーコートはアンダーコートに接着する。こ
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の接着は、冷却後および使用中にオーバーコートとアンダーコートとの間での積層剥離が
生じない接着である。
【００２７】
　好ましくは、オーバーコートの厚さは、アンダーコートの厚さの少なくとも２／３であ
り、より好ましくは、オーバーコートの厚さは、アンダーコートの厚さより大きい。アン
ダーコートは中空物品の内部表面に接着し、そしてオーバーコートはアンダーコートに接
着し、それによって、厚く接着したペルフルオロポリマーの全ライニングが中空物品の内
部表面上に形成される。オーバーコートが、少なくとも約１．５ｍｍ（６０ミル）、そし
て最も好ましくは少なくとも約２．５ｍｍ（１００ミル）の厚さを有し、そして全コーテ
ィング、すなわちアンダーコートおよびオーバーコートが、少なくとも約２．７５ｍｍ（
１１０ミル）、そしてより好ましくは少なくとも約４ｍｍ（１６０ミル）の厚さを有する
ことが好ましい。オーバーコートは、より厚く、例えば約１００ｍｍ（４０００ミル）ま
でであってもよく、そしてまた全層厚も、より厚く、例えば約１２５ｍｍ（５０００ミル
）までであってもよい。ロトライニングされる表面のための保護コーティング、および中
空物品中に存在する内容物に面する化学的に不活性な表面の両方を形成するために、アン
ダーコートは、オーバーコートに対するアンカーを形成しさえすればよいため、オーバー
コートの厚さと関係して、アンダーコートは薄くなり得る。
【実施例】
【００２８】
　以下の実施例において、使用されたＴＦＥ／ＰＥＶＥコポリマーは、市販品として入手
可能であって１５ｇ／１０分のＭＦＲを特徴とし、そして使用されたＴＦＥ／ＰＰＶＥコ
ポリマーは、市販品として入手可能であって６ｇ／１０分のＭＦＲを特徴とする。各コポ
リマーは粒子形状である。ＴＦＥ／ＰＥＶＥコポリマーは１０００μｍの平均粒径を有し
、そしてＴＦＥ／ＰＰＶＥコポリマーは４７５μｍの平均粒径を有する。各コポリマーは
重合されたままであり、不安定である。金属粉末を使用する場合、かかる粉末はタルカム
パウダーの粉末度を有し、少なくとも約９０重量％の粒子が２μｍ～４０μｍの範囲の粒
径を有する。この粉末を所望の量の金属粉末と乾燥混合することによって、実施例で使用
するロトライニング組成物を調製する。得られた組成物（混合物）を、所望のライニング
厚が得られる量で、ロトライニングされる型中に添加する。型は、本のような平坦な矩形
の箱型であり、２つの主要対立内部表面が、ライニングされる基材の試験パネルであり、
そして残りの小さい方の内部表面は、その位置に試験パネルを保持し、そしてロトライニ
ングが生じるために必要とされる囲いを形成するフレームを含む。コポリマー粒子を融解
するために必要とされる熱を供給するエアオーブン中に置いて、型を多数の軸上で回転さ
せて、組成物によってライニングされた２つの試験パネルを含む型の内部表面を得る。ロ
トライニング法の完了時に、オーブンを冷却し、そしてロトライニングの品質を観察する
ために、ロトライニングされた試験パネルを型から分離した。試験パネル上のロトライニ
ングが接着の出現を有する場合、すなわち、ライニングが試験パネルの縁部に接着し、そ
して型の冷却間の試験パネルよりも大きいライニングの収縮によって試験パネルが弓状に
曲げられる場合、ＡＳＴＭ　Ｄ　４１３の手順に従って試験パネル上のライニングの接着
性の剥離強度を決定する。肉眼によるライニングの観察によって、ライニングの無気泡の
品質を決定する。ライニングの厚さ内に見える気泡が存在せず、そしてライニングの表面
が平滑、すなわち、空隙、塊状物およびクレーターが存在しない場合、ライニングは無気
泡であると考えられる。
【００２９】
　一般的に、中空物品の内部表面をロトライニングするために、本発明の方法を使用する
ことができる。ここでの内部表面は、炭素鋼またはステンレス鋼のような様々な材料から
製造されていてよい。本発明によってライニングが内部表面に接着するという事実により
、本発明の実施は、管材料を含むパイプのライニングに関して特に役立つものとなる。パ
イプに関して、ライニングとパイプとの間の機械的な相互接続のみが、パイプの各端部に
おけるフランジである。フランジ間のパイプが長いほど、ライニングがパイプ内部表面に
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接着していない場合はライニングの完全性に有害となり得る流体または温度変化、特に迅
速または突然の温度変化の機械的作用のため、ライニングに負荷される機械的応力が大き
い。パイプ内部表面から独立したライニングの湾曲は、ライニングの亀裂を引き起こし得
る。一般的に中空物品の内部表面への、および特にパイプの内部表面へのライニングの接
着はライニングを強化し、それによってその完全性を保持し、かつその寿命を延長する。
【００３０】
　　（実施例１）
　７４０°Ｆ（３８０℃）のオーブン温度で型を１２０分間回転させて、一連のロトライ
ニングを実行した。ここで、試験パネルは、アルミナ粒子とガラスビーズとのブレンド（
１６グリット）によってグリットブラストされた３０４ステンレス鋼である。そして、型
に添加されるロトライニング組成物の量は、厚さ９０ミル（２．３ｍｍ）のライニングを
形成するために十分である。
【００３１】
　ロトライニング材料が、単独でＴＦＥ／ＰＥＶＥコポリマー粒子またはＴＦＥ／ＰＰＶ
Ｅコポリマー粒子からなる場合、得られるライニングは、型の内部表面、特に型の主要内
部表面を形成する試験パネルに接着しない。
【００３２】
　ロトライニング材料が、いずれかのコポリマーと０．５重量％の亜鉛粉末との組成物で
ある場合、得られるライニングは型の内部表面に接着するが、ＴＦＥ／ＰＥＶＥコポリマ
ー含有ライニングの接着性が実質的に大きい。ＴＦＥ／ＰＥＶＥコポリマーライニングの
剥離強度は７７．４ｌｂ／インチ（１３．５５ｋＮ／ｍ）であるが、ＴＦＥ／ＰＰＶＥコ
ポリマー含有ライニングの剥離強度は３４．７７ｌｂ／インチ（７．６５ｋＮ／ｍ）であ
る。
【００３３】
　型の試験パネルが炭素鋼、例えば１０１８鋼で製造されている場合、接着性の利点はさ
らに大きい。ＴＦＥ／ＰＥＶＥコポリマー含有ライニングの剥離強度は９６．２ｌｂ／イ
ンチ（１６．８ｋＮ／ｍ）である。ＴＦＥ／ＰＰＶＥコポリマー含有ライニングの剥離強
度は４４．３ｌｂ／インチ（７．７５ｋＮ／ｍ）である。
【００３４】
　亜鉛粉末をスズまたは銅粉末で置換した場合も、同様の結果が得られる。全てのライニ
ングは平滑で、かつ無気泡である。
【００３５】
　　（実施例２）
　安定化ＴＦＥ／ＰＥＶＥコポリマーと、安定化されていないＴＦＥ／ＰＥＶＥコポリマ
ーとを比較するために、実施例１と同一のパラメータ下で一連のロトライニングを実行す
る。炭素原子１０６個あたり１０個未満の不安定末端基を有するコポリマーを得るために
、コポリマーの粒子をフッ素で処理することによって、安定化ＴＦＥ／ＰＥＶＥコポリマ
ー粒子を調製する。各ロトライニング組成物は、１重量％の亜鉛粉末を含有する。炭素鋼
パネルに関して、安定化されていないコポリマー含有ライニングの剥離強度は１０９ｌｂ
／インチ（１９．１６ｋＮ／ｍ）であるが、安定化コポリマー含有ライニングに関して、
剥離強度は５３ｌｂ／インチ（９．２８ｋＮ／ｍ）である。両ライニングは平滑で、かつ
無気泡である。
【００３６】
　両コポリマー組成物に関して、金属粉末の濃度が１重量％から増加すると、剥離強度が
減少する。５重量％の亜鉛粉末濃度において、安定化コポリマー含有ライニングの剥離強
度は１４ｌｂ／インチ（２．４５ｋＮ／ｍ）まで低下する。
【００３７】
　　（実施例３）
　ライニングされる型の内部に１００ミル（２．５ｍｍ）のオーバーコート厚を提供する
ために十分な量でコポリマーの粒子を添加することによって、いずれの金属粉末も含有し
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ない安定化ＴＦＥ／ＰＰＶＥコポリマーによって、実施例１および実施例２のライニング
にオーバーコートする。ロトライニング温度は６５０°Ｆ（３４３℃）であり、そして型
の回転時間は１８０分である。得られるオーバーコートはライニング（アンダーコート）
に接着し、そして平滑で、かつ無気泡である。
　以下に、本発明の好ましい態様を示す。
［１］　テトラフルオロエチレン／ペルフルオロ（エチルビニルエーテル）コポリマーの
粒子と、接着促進性で非気泡促進性の金属粉末とを含むことを特徴とする組成物。
［２］　前記組成物中に存在する前記金属粉末の量が、約５重量％未満であることを特徴
とする［１］に記載の組成物。
［３］　前記量が約２重量％以下であることを特徴とする［２］に記載の組成物。
［４］　前記金属粉末が亜鉛を含有することを特徴とする［１］に記載の組成物。
［５］　前記金属粉末がスズを含有することを特徴とする［１］に記載の組成物。
［６］　前記金属粉末が銅を含有することを特徴とする［１］に記載の組成物。
［７］　前記コポリマーの融解と、それに続く冷却の後、［１］に記載の組成物から得ら
れる組成物。
［８］　前記コポリマーが安定化されていることを特徴とする［１］に記載の組成物。
［９］　中空物品の内部表面をロトライニングする方法であって、テトラフルオロエチレ
ン／ペルフルオロ（エチルビニルエーテル）コポリマーの粒子と、接着促進性で非気泡促
進性の金属粉末とを含む組成物を、前記中空物品の内部へ添加する工程と、前記物品を回
転させて、前記内部表面上に組成物を分配する工程と、回転させている間に前記物品を加
熱して、前記コポリマー粒子を融解させ、前記内部表面上に前記組成物の連続的なライニ
ングを形成する工程と、前記物品を冷却し、その結果として、前記表面に接着した前記ラ
イニングを得る工程とを含むことを特徴とする方法。
［１０］　前記コポリマーが安定化されていることを特徴とする［９］に記載の方法。
［１１］　前記ライニング上に、ロトライニングされたテトラフルオロエチレン／ペルフ
ルオロ（アルキルビニルエーテル）コポリマーのオーバーコートを形成し、前記オーバー
コートが前記金属粉末を含まないことを特徴とする［９］に記載の方法。
［１２］　前記オーバーコートが前記ライニングの厚さより厚いことを特徴とする［１１
］に記載の方法。
［１３］　［９］に記載の方法によって形成されたロトライニング。
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