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"PROCEDIKIENTO PARA DEPOSITAR UNA CAPA DE FLUORCARBONO
il UNA BASE MELALICAY,

Solicitands: Walter Kidde & Company, Inc., entidad norteamericana,
residente en 415 Bruckner Blvd.Bronx, New York,
EE.UU. deA.

El presente invento se refiere a un
procedimiento para proporcionar unag capa adherente y
duradera de un fluorcarbono sobre una base metélica,
asi como a los productos de novedad de dicho procedi-~
5. miento.
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Los objetos y ventajas del invento se
expondrin en parte mis adelante y en parte se hardin evi-
dentes en el transcurso de la descripeidn o bien se evi-
denciardn al llevar el inveanto a la préctica, consiguidn-
dose los mismos mediznte lag operaciones, procedimientos
y composiciones expuestos en lag reivindicaciones,

El invento consiste en las operaciones,
proceso de elaboracifn, composiciones y perfeccionamien-
tos descritos e ilustrados en la presente memoria.

Los planos adjuntos, & los que se refie=-
re la descripcidn y que comstituyen parte de la misma,
ilustran lag diversas modalidades del invento y, junto
con la descripeidn, sirven para explicar los principios
del invento.

Bl presente invento tiene 01 objeto la
provisidén de un procedimiento sencillo, reiativanente
barato, para recubrir un miembro de base :ét8lica con
una capa duradera, firmemente adnerente, de fluorcarbono,
especlaluente resinas de politetralfluoretileno, Una fina-
lidad adicional del invento es la provisidn de una super-—
ficie de metal recublerta de fluorcarbono, perfeccionada,
extremadamente resistente al frio y al calor deatro de
amplias variaciones de temperabura, resistente a las man-
chas, antiadhesiva y extremadamente resistente a la abra-
sidn, al mismo tiempo yue proporciona una superficie con
un coeficisnie extremadamente bajo de friceidn. El pro-
cedimiento del presente ilavento proporciona ademis super-—
ficles que poseen un elevado coeficiente de reflectancla
tanto para la radiacidn de rayos infrarrojos y del sonido
y encuentra utilidad en ingtrumentos que dependen de la
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reflexidn de raliacidn infrarroja o de la reflexidn del
gonido,

lagta anora, las superficies metdlicas
ge han dotado de recubrimicntos de resinags de fluorcarbo-
no, incluyendo politetrafluoretileno para wmuchas aplica-
ciones diferentes inclurendo las superficies de baja
friceidn para cojinetes y mds comunmente para proporcionar
superficies de antiadherencia pars utensilios de cocina,
como gon las sartenes ¥y ubtensilios para hornear. lMuchos
de los recubrimientos empleados hasta el womento poseian
propiedades deficientes de adherencis a la base metdlica
des :rendiéndose vronto y perjudicando la utilidad de la
guperficie recubierta. Alzunos procedimientos de elabora-
¢idn empleados anteriormente resultaban complejos y cos-
togos para poder adherir la capa de resina de fluorcarbono
al metal, incluyendo el uso de metales alcalinos fundidos.
Todos esos procediuientos exigfan operaciones de abrasidn,
chorrendo, desbaste o mordenvado de la sunerficie del me-
tal de vase. Los procedimieatos emnleados en técnicas an-
teriores para proporcionar una capa de resina de fluor-
carvono zobre ubtensilios de cocina han producido recubri-’
aientos de superficles relativamente suaves de una dura-
eidn relativamente corta, que han exigido el uso de cu-
charas de madera o plistico y obtros utensilios de estos
materiales para remover o sacar los alimentog de los uten-
siliog de cocina, con ¢l {in de evitar el inmediato dete-
rioro de la capa de fluorcarbono.

En los planoss
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Ta Plgura 1 es un esguema que reprssenta
las etapas u operaciones principales del procediniento
del presente invento; en ella los ntmeros significan:

1) Limpieza de la superficie metdlica;
R 2) Galentamienio de la superficie metdlica;
3) Pulverigzacidn con aleacidn niquel-~aluminio;
4) Primera inmersidn de la superficie en PIFE;
5) Secado ¢ impregnado;
6) Cocido;
10. 7) Templado;
8) Revestir por immersidn la superficie con PIFE;
9) Impregnacidn;
10) Secado;
11) Cocido;
12) #wemplado;
13) Aworiiuado;

15.

14) Sinterizado;

15) Tempirzdo;

y la Pijura 2 es una vista de corte
20. traneversal, microscdpica, eun cierto modo tedricaz, de
una superiicie metdlica dotada de una superficie de re-
sina de fluorcarbono, segin el presente invento.

En general, el nrocedinmiento del presen—-

o5 te invento comprende la apliceacidn de una vesina de Ffluor
- carbono sobre una base metdlica preparada de una forma
especial. La superficic de vase metdlica es de hierro,
niquel, cobalto, aluminio o una aleacidén de wno o mis

de estos metalex citados, como puede ser acero inoxidable
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a base de ninuel, metol lionel, cobre o latdn niquelados,
0o pign una baze dec cualguler mstal estable salvanoplasti-
Ticalo con una ceva de hilerro, aicusl o cobalio, preferi-

blsmente wne caps de niguel elecirodepositada,

La supsrficis suave y lisa netdlica de
aluitinio, hierro, niuucl o cobalio me recubre con una
delgzda cana de mebtal funildo o de plasma Je aluminio-
niguel exotériico para proporcionar una deljeda capa fire
nsmente sdherenve de metal autoaleadora, preferiblemente
alwainuro de aiquel, sobre la base metdlica, cuya capa
delgada ss relativamense compacta pero tiene una estruc—
tura porosa on su superiicie ex uesia. La superficie ex~
puesta se raspa con cepillo o se dezbasta para eliminar
cualesquiera pariiculas oue »udiera haber sueltas antes
e dorlas cuslguier otro tratamiento. Un chorro de aire
elimina cusaly-ier polvo que »udiera haber quedado y des-
puds se rocia la suserficice con asense humecivante y agua.

La superficie de niquel-gluminio se recu-
bre entonces con una deliada capa de imprimacidnde una
suspensidn acuosa de tetrafluoretileno que contiene una _
cantidad sustancial de sdlidos incluyendo una cierta canw
tidad de colorante, una pequeida cantidad de agente humec-
tente y un “aceleralor", que normalumente suele ser 4cido
crdmico o una sal de fcido crdmico soluble en agua.

8i searite la operacidn de imprimacidn,
la resina de Fluorcarbono posteriormente aplicada se em-—
plea en una suspengidn mde diluida que cuando gse usa im-

vrimacidn.
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La superficie imprimada se deja secar
lentamente a tempervaltura ligeramente elevada en alre en
movimiento para que el imprimador o cape de agarre ponce-
tre greadualienie en la estructura exterior poroga de la
aleacidn de aluminio-nicuel, y sosteriormcnie se caliei=-
ta a wia tvemperatura suficiente para convertir todos o
parte de los compuestos de 4cido crdmico en cromatos
ingoluvles, teniendo cuidado de evitar la sinterizacida
de la resina que tendria luzar a temperaturas superiores
a 260°C.

Mientras se encuentra aln caliente, la
superficic imprimada y desecada se enfria sumergiéndola
en agua fria para disolver los compuestos de cromo en
exceso, como por ejemplo el dcido crdmico y sus sales
que no sc hubieran convertido, asi como cualesquiera
productos de descomposicidn remanentes del agente huinec—
tante. Durante esta operacidn de inmersidn en agua se
puede usar energia ultrasdnica e introducirse agua en
los poros restantes de la capa de niquel-aluminio exne~
liendo el aire y facilitando con ello la impregnacidn
¥y aglutinamiento de la capa de esmalie de fluorcarbono
posteriormente aplicada. El licuido superficial en exce—
80 se elimina de la superficie, bien enjugéndolo con un
patfio hfmedo o mediante una corriente de aire mimedo.

Enbonces se recubre uniformemente la capa
de niquel-aluminio todavia ligeramente himeda con una
capa de esmalte de resina de fluorcarbono, »referible-
mente una suspensidn acuosa de resina de politebtrafluor-
etileno, que normaluente se aplica por rociadura en un
campo electrostdtico.
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Entonces se hace cue la regina penetre
en los poros de la capa de superficie de niquel~aluminio
en razén a que la capa se halla afin himeda y se le ayuda
0 bien secando lentamente la capa recubierta a wna tem-
peratura inferior a 93°¢ o poniendo la superficie de metdl
recublerto en una cdmara de vacio con un grado relativa-
mense alto de vacio, normaimente superior a 0,803 kgs/cm2.
Como variante, desouds de la dcscomwociclidn térmica del
agente humectanie de modo que 1a resina de fluorcarbono
ge coagule formando una pelicula que no volverd a formar
una suspensidn en agva, la nenebracidn de la suspensidn
de resina en la capa porosa de metal puede conseguirse
oor vibracidn ultrasdnica empleando aparatos corrientes
que funcionnn producisndo presiones mindsculas de unos
2109 a 3515 kgs/cul.

Después de un periodo de calentamiento
suave, la superficie weidlica recubierta se somete a wn
calor mds intenso a una temperatura de unos 204 a unos
26000, sezuido de su enfriamiento repentino en agua fria,
despuéds de lo cual el elemento metdlico recubierto se
seca, se Hule ligeramente, se inspecciona, despuds se
calienva a una temperatuvra comprendida preferiblemente
entre 385 y 440°C, uejdr atin a unos 398°C para sinterizar
el recubrimicnto del compuesto de resina de fluorcarbono.

BEn algdn punto ulverior al de aplicacidn
de la capa de esmalte de iluorcarbono y secado, es pre-
ferible pulir la capa de esmalte, que puede hacerse con
un disco de franela nara suavizar la superficle, aungue
ezta operscidn no esg del todo necesaria y simplemente
sirve para realzar 1a apariencia de las cepas de resina
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de fluorcarbono.

La superficie metilica tratada de esta
maners con una superiicie de fluorcarbono firmemente adhe-—
rente proporciona una superficie excelente, duradera, an-
timanchas para cociuado en la que no se pegan los alimen-
t03, especialmenie adaptada para superficie de cocinado
de una garten o cazuela, o como guia resisiente a la abra-
gibn, de baja friccidn, o bien como supertficie de reflexibn
junto con aperatos mds complejos o como wreilector de ra-
diacidn infrarroja o reilecior sdnico.

Se comprenderd que la deseripcidn zeneral
anterior y la doscripcidn detallada que se hace a conti-
nuacida, izvalmenie, sirven como ejemvlo y explicacidn del
invento pero en aingdn modo suponen limitacidén alguna a su
alcance,

Refiriéndonos ahora con detalle a la modas
lidad preferente del invento, junto con losg dibujos adjun~
tog:

La Tigura 1 ilustra mediante esquemas de
conjunto, las etapas principales del proceso de elabora-—
cidn de la forma preferente de realigacidn del nresente
invento. '

Segin se ilustra, se lim»ia una superfi-
cie metdlica de hierro, niquel o cobalio, aleacidn ferrosa,
aleacidn de niquel, aleacidn de cobaito, aluminio o alea-
cidn a base de aluminio; v.g., una superficie de hierro,
niquel, cobalto, aluminio o una aleacidn de los mismos,
para proporcionar una superficie meidlica limaia 10, que
puede soportarse sobre un cuerpo de otro metal. Segln se
ilustra en la Figura 2, la zleacidn de acero inoxidable 12
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se adhlere firmemsnbe, de preferencia, a una capa mds
gruesa de aluminio o aleacidn de aluminio 14, de acuerdo
con el procedimiento de la patente de Parber N? 3.173.202

La superficie metdlica 10 que se ha de
recubrir se limpis quimicamense, bien emnleando una solu-
cidn de hidrdxido sddico y wn detergente o, aunque es
menos preferivle, por desengrase en fase de vapor. El
tratamiento de fase de vapor es menog degeable y no re-
gulta tan completamente digno de conflanza como el trata-
miento con una solucidn alcalina-detergente.

La superficie metdlica 10 se recubrird
con un metal que forue aleacidn con el niquel y puede
ser de aluminio, hierro, niquel o cobalto, o uma aleacién
de uno o mds de egtos mstales, que puede ser acero inoxi-
dable con contenido de niquel, una capa de aluminio puro

o una aleacidn a base de aluminio,.

La capa de bage 12 puede ser de aluminio,
cobre, metal de Honel, titanio o latdn u otro metal apro-
piado recubierto con alwainio, hierro, niquel, cobalto o
una aleacidn de uno o mds de estos metales.

Si la superficie exterior de la capa de
metal de bese 12 no es de aluminio, hierro, niquel o
cobalto, o una aleacidn de los mismos, puede galvanoplas-
tiarse o dotarse de cualquier otro modo de una capa adhe-.
rente de hierro, niouel o cobalto.

La superiicie 1limpia que ge ha de tratar,
calentiada a una Gemperatura de unos 176° a unos 34300,
nreferiolenente 23200, se rocia con una delzada capa de
una aleacidn de niquel-aluminio, cue comprende de un 60
a un 90% de niquel y de wa 10 a un 40#%, preferiblemente
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un B84% en peso de niguel y wn 16% en peso de aluminio y
que puede contener hasta un 30% de acero inoxidable, que
puede ser acero inoxidable del N2 316, u otro metal com-
patible o compuesio que forme una aleacidn, halléndose
todos los metales en forma de polvo, alambre o varilla
fundiéndose e impactdndose contra la superficie limoia
por medio de rociadura de metal fundido o chorro de
plasma.

De prefereuncia, la capa de niquel-aluminio
se enconbrard em un estado que produzca las aleaciones
Wi Al y Ni3 Al, ¥y se rocfa mediante un aparato rociador
de meval que se vende bajo la marca lietco Type 2 P Ther—
mospray o Lietco Type 2 il Plasma Flame Spray System.

) Esta rocladura produce una capa en clerdo
modo poroga, firmemente adiierente, 16, de aleacidn de
niquel-alwninio sobre una base metdlica 12, debiendose
aparentemente la adherencia a la reaccidn exotérmica y
aleacidn del niquel y aluminio en la capa rociada 16 y
a la presencia de un metal que se alea fécilmente con
nigquel-gluminio en la cape de bage 1l2.

La capa rociada de mebal 16 se limpia
normalmente con un cepillo de alambre para eliminsr las
varticulas metdlicas suelias, después de lo cual se re-
cubre, normalmente por rociadura, con uwna delgada capa
18 de un material imprimador que comprende una suspenw
gidn acuosa de resina de politetrafluoretileno, denomina=-
da algunes veceg “PIFE", a la que se ha anadido una pe-
queiia cantidad de un acelerador y una cantidad menor de
un agente humectante. La suspensidn imprimadora de poli-
tetrafluoretileno contlene preferiblemente uns cantidad
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sustancial de un colormmte, que nuveden ser dxidos de

) . [ U 1 s N . .
¢arbold 0 WeUEilCOs e Ying digpersidn y normalmente tiene

[+

rproximadagente wn 494 de sélidos en suspencidn. Una sug—
ensidn que resulia adecuada se vende en el comercio con
cl nombre Jde DuPont 850-305,

e

El imprimador PTFE gse mezcla preferible—
menke con un acelerador que comprende una solucidn acuosa
de dcido erdmico y, para aseszurar un recubrimiento unifor—
ie, se aiade una pequeda cantidad de agenbe humectante a
la golucidn imprimslora. Son agentes hunectantes apropia-
dos log del tino del "Terzitol Penetrant 08" un agente
humectante de sulfato de alquilo gddico superior, pero no
es csencial,

Deapués de haberse aplicado la capa de
imprinacidn se deja secar lenbamente el recubrimiento,
normalmenic o una beuperatura de unos 82°C en corriente
de aire para gecar el ajua de la guspensidn 2l par que se
congizue que la suspenzidn penetre en los poros de la
capa de metal rociada por capilaridad.

Cuando se halla prlcticamente seca la
capa de imprimacidn, se calienta la parte metdlica recu=
blerta a una temyerstura mds elevada, preferiblemente de
wos 232°C o a una temperatura suficiente y durante un
periodo guficients de biempo pars converdir sustenciale
mente todo el deids ordmico en comouestos insolubles de
CLromo.

sientras la parie de metal recubierta,:
seca y recublerta con imprimador se halla afin caliente,
la pieza de metal recuvierta se enfria répidamente por
inmersidn en agua. Bs preferible que el agua ge halle a
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temperatura ambiente o a la temperatura normal del sszuva
del suministro zeneral,que normalmente es menor gue la
temperatura ambiente., Bste enfriamiesnto sirve pare lixi-
viar cualguler compuesto soluble de cromo que pudiera
permanecer en la superficie imprimada calentada.

Posteriormente la superficie lmprimada
se recubre, por rociadura, brocha o inmersidén, normsl-
mente a temperabtura ambiente, con una cspa de una susnen-
g1dn acuosa de una resina de PTFE tal como la de DuPont
N? 850-~305. Ests capa es relativamente delgada y normal-
mente solo ligeraancnie mds gruesa que lo necesario para
proporcionar una pelicula completa de resina sobre la
capa de aluminio recublerta con imprimacidn. Como es
18zico, la citada capa puede ser mds gruesa pero ea gene-
ral no es necesgario.

Como variante, la caps de imprimacidn
puede suprimirse, auaque es menos preferible este caso,
en cuyo caso la sugpensidn acuosa de fluorcarbono se dilu-
ye con agua y se rocia sobre una superficie de metal hid-
neda para proporcionar una capa de resgina de unos 0,025
mn o miée sobre el niquel-aluminio rociado u otra capa
metdlica rociada.

Aunque es preferible emplear una aleacidn
de nigquel y aluminuro para la capa rociada, la alsacidn
puede reemplazarse por metales y compuestos metdlicos aue
se aleen y formen un aglubinamiento metaldrgico con una
sunerficie lisa de metales de base, gue puede ser mebal
aluninico, molibdeuno, hidruro de +titanio (Tin), hidruro
de circonio (ZrHZ), hidruro de hafaio (Hsz), hidruro de
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niobio (HbH) o nidruro de $dntalo, cualquiera de los

. . 2
cuales puede rociarse por bpulverizacion o plasma sobre
la superiicie metdlica sestin el srocedimiento anterior-

mente expuesto.

Cuando se usa aluminio o molibdeno, el
metal se alimenta generaliicnte al aparato rociador en
forma de alambre.

Los hidruros metdlicos se usan general~
mente en forma de polvo y durante la operacidn de rocia-
dura por pulverizacidén o plasma se descomponen despren-
diendo hidrdgeno de modo que la capa de metal rociado
sobre la base se halla senciblemente libre de éxido metd-
lico y puede recubrirse con politetrafluoretileno segin
el procedimiento anterioriiente descrito.

El inveunto en su aspecto general no se
limita a las operaciones especificas, procedimientos y
composiciones descritas e ilustrados, sino que se pueden
realizar csmblos sin galirse del alcance de las reivine
dicaciones adjuntas y de los principios del invento y sin
gacrificar sus ventajas princinales.

o o e o s e o

Descrita suficientemente la naturaleza
del invento, asi como la manera de realizarlo en la
prdctica, debe hacerse congtsr que las disposiciones
anteriormente indicadas, son susceptibles de modifica-
ciones de detalle en cuanto no alteren su principio
Pundamental., También se hace constar que el invento co-
rresponde a una csolicitud de patente presentada en Norte-
america con fecha 2 de Febrero de 1.966 n® Ser. No.
524.548, acogiendose por lo tanto a los beneficios que
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conceden los Convenilos Internacionales en vigor, siendo
lo gque constituye la esencia del referido invento y por
lo que se solicita patente de invencidn por 20 afios en
Espafia, sobre: "Procedimiento para depositar una capa
de fluorcarbono en una base metdlica', caracterizéndose
por lo siguiente:

12, - Procedimiento para depositar una
capa de Tluorcarbono en una base metdlica elegida del
grupo de metvales consistente en hierro, niquel, cobalto
y aluminio y sus alesciones, caracterizado poraue compren—
de aplicar una capa rociada caliente de aluminio, una
aleacidn de niquel y aluminio, molibdeno o ua hidruro de
titanio, hafnio, zirconio, niobio o tdatalo sobre dicha
capa metdlica; recubrir la superficie rociada con uwna sus-— .
pensidn acuosa de una resina de fluorcarbono; calentar
paera secar la superficie recublerta a una temperatura
inferior a 9300; calentar la superficlie desecada a una
temperatura de unog 204 a unog 260°¢ y enfriarla répida=
mente en agua.

2%.~ Procedimiento segln la reivindica=
cidn 1, caracterizado porque la capa rociada se recubre
inicialmente con una capa de imprimacidn que comprende
una suspensidn de resina de fluorcarbono y una solucidn
acuosa de dcido crdmico o una sal del mismo; se seca dicha
capa de imprimacidn para eliminar el agua de la capa de
imprimacidn aplicada; sc calienta al horno la capa de
imprimacidn evitando la sinterizacidn de la misma, se
enfria rdpidamente en agua el metal recublerto y se di-
suelven log compuestos de cromo en exceso de la misma,
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despuds de 1o cual la superficie se recubre con una sus-
pensgidn acuosa de una resina de fluorcarbono, se seca,
sinteriza y enfria rdpidamente en agua.

38, Procedimiento seglin la reivindica~-
cidn 2, caracterizado poruue la base es de acero inoxi-
dable-niquel.

4%,- Procedimiento seglin la reivindica-
cién 2, caracterizado porque la aleacidn rociada es una
mezcla de i Al ¥ Ni3 Al.

52,- Procedimiento segln la reivindica-
¢idn 2, caracterizado norque la resina de fluorcarbono
es politetrafluoretileno.

68,- “"Pprocedimiento para depositar una
caps de fluorcarbono en una vase mebtllica", tal y como
cueda sustanclialmente descrito en la presente memoria
g ilustrado en los adjuntos dibujos.
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