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I?/'

PROCEDimiENTO PARA REVESTIR ARTICULOS CON POLI- 
SULFONAS AROfMTICAS.

IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, enti 
dad inglosa, residente en Imperial Chemical House, 
Millbank, Londres S'iJlP SOF, Inglaterra.

Esta invención se relaciona con un procedi.- 
^ianto para el revestimiento de artículos y, en partí 
cular, para la producción de artículos revestidos con 
polímeros aromáticos que tienen un peso molecular incre
mentado.

Sopón la presente invención, sn proporciona un
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articulo revontido con una poliaulfona aromática que tiene 

un peao molecular incrementado traa calentar el articulo re­

vestido oon una poliaulfona aromática termopláatioa que posee 
una viscosidad reducida de como mínimo 0 ,3 (medida a 25SC en 

una solución en dimetilfornamida conteniendo 1 g de polímero 

en 100 cm3 de soluolón) y que contiene por lo menos 0 ,2 grupos 
hidroxilo aromáticamente enlazados por 100 unidades recurren­
tes poliméricaa, a una temperatura de 330 a 450SC, preferible-j
mente 350 a 450BC, en presencia de oxígeno. El número de gru- ¡

i
pos hidroxilo aromáticamente enlazados por cada 100 unidades ¡ 
recurrentes poliméricaa oontenidaa en la poliaulfona aromática^ 

es con preferencia superior a 0 ,5 (convenientemente superior '
a 1) y ventajosamente no superior a 3,5 (preferiblemente no ]

!
superior a 3). [

¡
El oxígeno necesario para incrementar el peso mole- 

oular, puede ser oxígeno gaseoso que puede ser empleado por 
sí solo o en mezcla con otro gas, por ejemplo, nitrógeno, 
argón, o como aire, y se emplea convenientemente a presión 
atmosférica, o puede ser producido químicamente in situ a 
partir de mezclas de la polisulfona oon compuestos qué producen 
oxígeno a 330 - 450BC.

Las pollsulfonas aromáticas temopláatloas, que 

tienen grupos hidroxilo aromáticamente enlazados, puedan pre­
pararse a partir de los productos desorltos en las Patentes 

británicas Nos. 1.153,035, 1.153.528, 1.177.183, 1.234.301 
y 1.298.821 por acidificación de los grupos oxigeno anióni­
cos. Alternativamente, puede obtenerse una polisulfona aromá­
tica oon una preponderancia de grupos hidroxi, mediante la 
reacción da un fenol dihidrlco (o su sal doble de metal alca­

lino) con un compuesto dihaiobenoenoide, tal y oomo se dea-
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cribe y reivindica en la Patente británica Noí 1.136.766 

(o más detalladamente en las Patentes britónicas Nos. 

1.078.234 y 1.133.561) a oondlción de que la sal dobla de me­
tal alcalino del fenol dihídrlco ósté presente en exceso y 
de que la reacción de polimerización venga seguida por una 
acidificación. Puede emplearse un fenol dihidrloo en lugar 
de su sal doble de metal alcalino en el caso de que la con­
densación se efectúe en presencia de un oarbonato de metal 
alcalino, como se describe en la Patente británica No. 

1.264.900 y Patente canadiense No. 847.963, o en presencia 
de fluoruro de potasio. La polisulfona deseada puede obtener­
se también a partir de la auto-oondensación de una sal de me­
tal alcalino de un halofenilsulfonilfenol, como se descri be 
y reivindica en las Patentes británicas Nos. 1.153.035, 

1.153.528, 1.177.183, 1.234.381 y 1.298.821 en presenoia de 
una cantidad menor de una sal doble de metal alcalino de un 
fenol dihídrlco, seguido por acidificación. Se prefieren 
aquellos polímeros que tienen grupos finales predominantemen­
te hidroxílioos y basados en la unidad reourrente que tiene 
la fórmula I ó II, bien solos o en combinación entre si y/o 
con hasta 80 % de unidades que tienen la fórmula III,

III
o los polímeros basados en la unidad recurrente de fórmula IV:

IV
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en cuyas fámulas los átomos de hidrógeno de los anillos aro-* 

máticos pueden estar opcionalmente sustituidos por átomos o 
grupos inertes.

Los polímeros pueden mezclarse oon los aditivos con­
vencionales, tales como, por ejemplo, cargas, pigmentos, esta­

bilizantes, auxiliares de prooesado y lubricantes.
Las anteriores polisulfonas aromátioas pueden ser 

temo-conformadas en ausencia de oxigeno, por ejemplo, mediante, 

moldeo por compresión, moldeo por inyección y extrusión, a 
artículos conformados tales oomo, por ejemplo, láminas, pelícu­
las, tubos, varillas y artículos da moldeo. Los polímeros pue­
den ser también fundidos, a partir de sus soluciones, para for­
mar películas. En la solicitud de Patente holandesa No.
71 08260, se desoribe un uso particular de los polímeros oomo 
revestimientos o adhesivos; la adhesión a sustratos metálicos 
y vitreos es particularmente fuerte.

Se ha encontrado ahora, sorprendentemente, que ca­
lentando los materiales poliméricos anteriores en presencia de 

oxígeno, preferiblemente aire, a temperaturas de 330 a 450BC, 
durante por lo menos 10 minutos, preferiblemente 15 a 60 minu­

tos, se obtiene un incremento del peso molecular. El incremen­
to de peso molooular es evidenciado por un punto de reblande­
cimiento elevado y/o una solubilidad disminuida en disolventes 
apróticos dipolares inertes, tal como, por ejemplo, dimetil- 
formamida. Debido a que el incremento de peso molecular está 

asociado con la presencia de oxigeno, la oantidad de polímero 
en una forma dada que muestre tal incremento cuando el oxi,geno 
se enouentra en forma gaseosa, dependerá del espesor y forma 
y periodo de calentamiento. Una pelioula delgada mostrará, en 

esas circunstancias, un inoremento más oompleto y homogéneo de

**  ¿j. *<*
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peso molecular que un revestimiento más grueso, después do 
calentar durante periodos idénticos y bajo iguales condicio­

nes.
Este hallazgo inesperado hace posible la utilización 

de los polímeros en aplicaciones en donde se requiere un com­
portamiento incluso más mejorado, por ejemplo, resistencia a j 
las temperaturas elevadas ambientales, por ejemplo 250BC, di- j 
solventes, similares. El sustrato para el revestimiento puede j 
ser una película, por ejemplo, una pelíoula metálica, alambre :

i
o un articulo conformado, por ejemplo, a base de metal, por 
ejemplo, componentes eléctrioos, o un articulo que ha de ser j 
decorado, por ejemplo, tubuladuras metálicas, utensilios <io ¡ 
cocina, o a base de material vitreo, por ejemplo, cristal,, ce-[ 
rómica, china o porcelana, o a base de materiales tennoendu- ¡ 
recibíes o termoplásticos a elevada temperatura. Las aplica­

ciones particulares son las de componentes eléctricos, tales 
como, por ejemplo, dieléctricos de oapaoitadores, aisladores 

revestidos y primarios de bobinas, adhesivos de alta tempera­
tura y aislamientos de hilos eléctricos.

El articulo revestido da la presente invenoión puede 
produoirse, por ejemplo, mediante revestimiento en polvo, o 
revestimiento, inmersión o aplioaoión a brocha sobre el artíou 
lo de una solución de la polisulfona aromática termoplástioa 
en un disolvente inerte, por ejemplo, dimetilformamida, o pre­
feriblemente un sistema disolvente que proporcione una solu­
ción con una vida de servicio larga.

El articulo revestido se seca entonces, conveniente­
mente en un homo de aire, a temperaturas de hasta 150SC, y a 

oontinuaoión se calienta para producir un artículo revestido 

con una polisulfona aromátioa que posee un peso molecular in-
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crementado según la presente invención.

De acuerdo con otra versión de esta invención, se 
mezcla de 10 a 90 % en peso de por lo menos una polisulfona 

aromática termoplástioa que tiene una vlsoosidad reducida de 

como mínimo 0 ,3 (medida a 25cC en una solución en dlmetilfor- 

mamlda que contiene 1 g de polímero en 100 om^ de solución) y 
conteniendo por lo menos 0 ,2 grupos hidroxilo aromáticamente 
enlazados por 100 unidades recurrentes poliméricas, con 90 a j 
10 % en peso de por lo menos un polímero fluoroarbonado, cuites i 

de calentar en presenoia de oxígeno. Por consiguiente, en este! 
otro aspecto de la presente invención, se proporciona un artí­
culo revestido con una composición derivada por calentamiento 
de una mezcla que comprende (a) 10 a 90 % en peso de por lo 

menos una polisulfona aromática termoplástioa que tiene una 
viscosidad reducida de oomo mínimo 0 ,3  (medida a 25CC en tura 
solución en dimetilformamida que contiene 1 g de polímero en 

100 om3 de solución) y conteniendo por lo menos 0 ,2 grupos 
hldroxilo aromáticamente enlazados por 100 unidades recurren­
tes polimórloas, y (b) 90 a 10 % en peso de por lo menos un 

polímero fluoroarbonado, a una temperatura de 330 a 450BC, 
en presencia de oxigeno. La composición comprende de 10 a 90% 
en peso de polisulfona aromátloa termoplástioa, eon preferen­

cia más del 15 % y menos de 85 % y deseablemente menos de 
60 %.

Oomo polímeros fluoroarbonados se inoluyen pollte- 
trafluoretileno (PTFE) y copolimeros de tetrafluoretlleno con 

hasta 15 % en peso de otros monómoros, tales oomo etlleno,, 
cloruro de vinllo y hexafluorpropeno. Los polímeros fluoroar- 
bonadoa preferidos son politetrafluoretileno y copolimeros de 
tetrafluoretlleno con hasta 5 %, especialmente 0,05 a 2 %,
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en poso de otros monómeros, tales como etlleno, cloruro de 
vinllo y hexafluorpropeno.

Las oomposioiones de revestimiento pueden prepararse, 
por ejemplo, mediante mezcla en polvo o mediante fusión de la 
polisulfona con polvo de polímero fluorcarbonado o añadiendo 
el polvo de polímero fluorcarbonado a una solución de polisul­
fona, para formar una dispersión, o mezclando dispersiones li­
quidas acuosas u orgánicas de la polisulfona y polímero flúor- j 

carbonado. Más convenientemente, la composición de revestlmien-j 

to se prepara oomo una dispersión. La solución de polisulfona ! 
puede formarse a partir de cualquier disolvente conveniente, 
tal como, por ejemplo, dlmetilformamida, dial^il o dlarilsul- 
fonas y sulfóxidos, incluyendo 1,1-dioxotiolano (sulfolanc). 
Puede prepararse una dispersión acuosa de polisulfona, por 
ejemplo, molturando con bolas polvo de polisulfona o grdnulos 
de polisulfona con agua, en presenoia de un emulsionante, o 

por precipitación a partir de una soluoión, preferiblemente f 
una soluoión diluida. Se prefiere la molturación con bolas en 

presenoia de agua a causa de que la eliminación del disolvente 
es neoesarla traduciéndose en un tamaño de partícula más infe­

rior.
Por lo tanto, las composiciones pueden prepararse 

mediante el empleo de una dispersión del polímero fluorcarbo­
nado en agua, la cual puede obtenerse mediante un prooeso de 
polimerización en una forma aouosa del polímero en un medio 

aouoao.
En la preparación de dispersiones acuosas de PTPE 

preparadas mediante un prooeso de polimerización acuoso, el 
tetrafluoretlleno se pollmeriza normalmente en presenoia de 
un agente emulsionante, por ejemplo, mediante loo procesos
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descritos en las Patentes británicas NosJ 689.400 y 821.353.

El agente emulsionante es preferiblemente del tipo aniónico en 

forma de un compuesto de ácido carboxílico fluorado, tal como 
perfluoroctanoato de amonio. Para emplearse en esta Invención, 

y después de la polimerización, la dispersión se estabiliza 

adioionalmente por medio de un surfaotante y, si es necesa.rlo, 
se concentra. Estabilizadores adecuados son loa surfactantes 

no iónicos, tales como octilfenolpolloxletilado conteniendo 
1 ó 9-10 moles de óxido de etileno por mol de octilfenol,.ven- 
dido por Rohm and Haas Company con la maroa registrada "tritón" 
X15 y X100, respectivamente, o un surfaotante vendido por 
Rohm and Haas Company con la marca registrada "Tritón" NKÍ5 

y descrito por los manufacturado res como un aloohol de cadena 
recta etoxilado, modificado.

Alternativamente, las composiciones acuosas que con­

tienen PTFE pueden prepararse mezclando un polvo de PTFE oh 
un medio acuoso para formar una dispersión que se mezcla en­

tonces oon la polisulfona o dispersión de polisulfona. Por 

otra parte, pueden prepararse mezclando el PTFE directamente 
en un medio acuoso que oontiene la polisulfona o en una solu- 
olón que contiene polisulfona. Puede necesitarse también una 
etapa de molturación adecuada antes o al mismo tiempo que 

tiene lugar el mezclado. El PTFE puede enoontrarse en la for­

ma de un polvo de calidad lubricante. Por el término polvo de 
PTFE de calidad lubrloante se quiera dar a entender un polvo 
de PTFE de tamaño medio de partícula inferior a 20/um (medido 
optioamente) que ha sido preparado mediante prooesos que in­
cluyen una molturaoión de un PTFE de alto peso molecular.

Ejemplos de polvos lubrioantes en seoo, comerclai- 
mente disponibles, son "Vluon" L169, L170 y L171 vendidos por

-  8 -
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Imperial Chemical Industries Limited. El "Fluon" L170 ea un 
polvo de PTFE friable de un tamaño medio de partículas de 4^um 
que puede ser disgregado a un tamaño de partícula más pequeño 

(tan bajo como 0 ,1  ̂um) cuando se procesa en varios medios, 

por ejemplo, mediante un mezclador de elevado esfuerzo cortan­
te. De este modo, el "Fluon" L170 puede añadirse a un medio 

acuoso y disgregarse mediante el empleo de un mezclador de 
elevado esfuerzo cortante, para producir una dispersión coloi-j 
dal del polímero en el medio en el cual ya está presente la

ípolisulfona o al cual se ha de añadir posteriormente.
Los sustratos a los cuales se aplican las composi­

ciones de revestimiento deberán estar limpios y libres de gra­

sas y a manos de que tengan una superficie fritada son prefe­

riblemente embastecidos, por ejemplo, por abrasión mediante uá 
chorro de arena o mediante un ataque químico. Los revesticíien­
tos pueden aplioarse por cualquiera de las téonicas convencio­
nales, inoluyendo pulverización, inmersión, y aplicación a 

brooha, seguido, si es necesario, por un secado. El revesti­
miento es entonoes sintonizado, preferiblemente en presencia 

de oxígeno, a temperaturas de 330 a 450S0, preferiblemente 
350 a 400ac ouando el polímero fluorcarbonado es un polvo lu­
bricante de PTFE y preferiblemente 380 a 42030 ouando el po­
límero fluorcarbonado empleado para preparar la composición, 
tiene la forma de una dispersión.

Las oompo sioiones pueden aplioarse oomo reve atenien­
tes a distintos sustratos, inoluyendo orlstal, por ejemplo 
para revestimientos de artículos de hornos y auto olaves, no 
pegajosos; productos cerámicos; superficies compuestas taLes 
oomo un metal; metales tales oomo metales férreos, por ejem­
plo fundloión, aoaro suave, aoero Inoxidable y aluminio y sus

- 9 -
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aleaciones; y superficies compuestas tales como metales que  ̂

tienen un revestimiento reforzante, tal domo un revestimiento 
pulverizado de polvo cerémioo y/o metálico.

Las composiciones son particularmente adecuadas para 

revestir artículos de coolna, por ejemplo sartenes, cacerolas 

y ollas o para el revestimiento de hornos. En la fabricación 
de los utensilios de cocina, puede revestirse un modelo y con­
formarse a oontinuaoión o puede revestirse un utensilio ya 
formado.

Las composiciones se pueden emplear para formar re- j 

vestimientos adherentes, no pegajosos, de baja fundón, sobre 
otros muchos artículos incluyendo los equipos de procesado 

industriales, por ejemplo moldes, laminadores, agitadores, 
mezcladores, tolvas y mordazas de termo-sellado, artículos 
domésticos tales como platos de hierro, mezcladores de ali­
mentos y separadores de hielo, así como herramientas tales 

como hojas de sierra, aplicaciones eléctricas, por ejemplo, 
para el aislamiento de hilos eláotiicos.

La lnvenoión se ilustra por los siguientes ejemplos.

Mediante el método d61 bjemplo 1 de iá solicitud 

de Patente holandesa No. 71/08260, se prepara una polisulfona 
aromática termopl&stlca que tiene un grupo hldroxllo aromáti­
camente enlazado por 100 unidades recurrentes poliméricas y 
una viscosidad reducida de 0 ,53 (medida a 25SC en una solu- 

ción de polímero en dimetilformamlda conteniendo 1 g de polí­

mero en 100 cm-3 de solución) y teniendo las unidades recu­
rrentes de fórmula:
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el polímero seco se esparce sobre una hoja de aluminio para 
dar un revestimiento de 1 mm aproximadamente de espesor* ** *** la 

hoja se calienta entonces bajo las condiciones dadas en lá 
siguiente tabla. Después de calentar, la película de polímero 
no pudo separarse de la hoja; por lo tanto porciones de la 
hoja revestida fueron sumergidas en dimetilfoimamida para 

averiguar la viscosidad reducida y la solubilidad del polí­

mero.

10

15

Clolo de calentamiento
i Temperatura 

(SC)
Tiempo

(minutos)

Atmósfera (en dimetilfcrma- 
mida)

270 30 aire soluble

300 30 aire soluble"*

330 30 aire soluble*

350 30 ausencia de 
aire

(moldeo por 
compresión)

soluble"*

350 10 aire soluble*""
350 15 aire Insoluble

350 20 aire insoluble
350 30 aíre insoluble

Solubilidad

* Da viscosidad reducida a 25"0 fue de 0,58

** Da viscosidad reducida a 25^0 fue de 0,53

*** Da viscosidad reducida a 25CC fue de 0,64.

Dos resultados demuestran que por debajo de 330aC, 
el calentamiento en aire tiene pooo efecto sobre las propie­
dades del polímero; que el calentamiento a 350cC, en ausencia 

de aire, es similanmente ineficaz; pero que el calentamiento



en aire, por encima de 330BC, incrementa inicialmente el peso
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hace que el polímero sea insoluhle en dimetilformamida.

Un polímero similar que contiene 0,06 gmpos hidro- 
xilo aromatioamente enlazados por 100 unidades recurrentes po- 

limárloas y una viscosidad reducida de 0,53, no mostnS incre­

mento alguno en la viscosidad reduoida cuando el calentamiento 
en aire a 350BC, durante 30 minutos.

EJEMPLO 2

Una muestra (24 g) de pollaulfona aromátioa termo- 
plástioa que tiene unidades recurrentes de fórmula:

y una viscosidad reduoida de 0 ,49 (a 25SC) en una solución de 

polímero en dimetilformamida conteniendo 1 g de polímero on

enlazados por 100 unidades recurrentes polimérlcas, se disuel­
ve en dimetilformamida (139,6 g) por calentamiento a 70BC en 
un recipiente sellado. La soluoión se enfría a unos 20BC y se 
aHade, oon agitación, un surfactante no iónico (6 g),

"Tritón" X100. En la soluoión se agita el "Fluon" L171 
(24 g, polvo lubrioante de PTFE de un diámetro medio de par­
tículas de 3-4/um, medido ópticamente). La mesóla se agita du­
rante 3 minutos en un mezolador Silverson, Modelo No. L2R, 
empleando un tamiz que tiene un diámetro de abertura de 1 om, 

tras lo cual el tamiz se reemplaza por uno que tiene un diá­
metro medio de abertura de 0 ,8 mm, y la mezcla se agita duran­

te otros 5 minutos. La velooidad de agitación se varia de modo 
que se obtenga un mezclado vigoroso sin que queden atrapadas

molecular y a continuación, tras el calentamiento adicional,
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burbujas de aire en la mezcla.
Una porción de la mezcla (A) se esparce sobre un ca­

libre "Hegman" de acero iiioxidable (un aparato conocido que 
permite la medioión de espesores de películas de un material 
de revestimiento), se seca a 1200C durante 15 minutos y se 

sinteriza a 350SC durante 30 minutos. La inspecoión del reves­

timiento demuestra que se obtuvo un espesor de 50^um ni" lodo- 
-rotura. Los espesores de los revestimientos fueron evaluados 

por un "peimasoopio" (Helmut Pischer GmbH, Stuttgart, Germany).
La adhesión fue evaluada pulverizando la mezcla so­

bre una placa de aluminio (previamente chorreada con arena 
con alúmina de malla 60) tras lo cual se secó á 150SC durante 

15 minutos y se sinte rizó en aire a 3500C durante 15 minutos. 

La lectura del "permascoplo" sobre la superficie revestida 
proporcionó un valor de 32/um. La adhesión fue evaluada según 

los siguientes ensayos:
(1) Cortando a través del revestimiento y hasta el metal con 

una hoja de afeitar, para dar un diseño rayado de corte, 

proporcionando cuadrados de 3 mm x 3 mm aproximadamente en 
un área de 625 mm^. La adhesión del revestimiento es eva­
luada entonces prensando firmemente una longitud de cinta 
adhesiva, sensible a la presión, de 25 mm de ancho, sobre 
el área rayada y a continuación tirando de la ointa fuer­
temente hada atrás en un ángulo de 45** oon respecto a la 
dirección de aplioaoión. El área de aplicación se repite 

con una nueva ointa adhesiva hasta que exista evldenoia
de que el revestimiento se desune del metal o, en el caso 
de que no se observe fallo alguno, hasta un máximo de 

15 veces.
(2) Se repite el procedimiento de rayado del ensayo 1 y la
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10

placa de ensayo ee sumerge entonoes en un aceite de co­
cinado, de báse vegetal, a 200SC durante 3 horas. Se lle­

va a cabo el ensayo de la cinta adhesiva, después de 

lavar y secar la placa, hasta un máximo de 15 veces.

En el caso del presente ejemplo, no se observó fallo 
alguno de la adhesión después de 15 aplicaciones de cinta tanto 
antes como después del ensayo con aceite oaliente. Un revesti­
miento fue considerado como de una adhesión satisfactoria en 

el caso de que soportara más de cinco aplicaciones de cinta 
adhesiva.

Se preparó otra serie de mezclas de polisulfona/PTPE 
empleando el procedimiento y materiales anteriores, a excep­

ción de que las cantidades se variaron del modo siguiente:

15

20

Polisulfona
(g)

Dlmetilf0 mamida 
(g)

PTFE
"Fluon"
L171
(g)

"Tritón"
X100

(g)

B 18,0 137,6 18,0 20 ,0

C 18,0 151,6 18,0 6 ,0

D 18,0 155,6 18,0 2 ,0

E 30,0 127,6 30 ,0 6 ,0

Se pulverizaron poroiones de las mezclas sobre pla­
cas de aluminio que habían sido ohorreadas oon arena oon eli­
mina de malla 60 o bien ataoadas quimi oamen te oon hidróxióo 
sódico (soluoión acuosa al 10 % p/p). Las plaoas pulverizadas 
fueron secadas a 1500C durante 15 minutos y sinterlzadas a 
350cC en aire durante 15 minutos. En la siguiente tabla se 

presentan las lecturas de espesor (^um) obtenidas para oada 
revestimiento empleando un "pemascoplo".
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¡

Plaoa chorreada con 
arena

Placa atacada 
químicamente

B 22 25
0 26 20

D 22 12

E 46 30

! No se observó fallo alguno en la adhesión después!
: da 15 aplicaciones de cinta, tanto antes como después del en­
sayo con aceite caliente, en ninguno de los odio revestimien­

tos anteriores.

EJEMPLO 3
Se empleó el procedimiento descrito en el ejemplo 2 

(mezcla A) a excepción de que el surfactante no iónico ora 
"Tiiton" X15.

Las lecturas del peimasoopio sobre las superficies 
revestidas de placa ohorreada oon arena y plaoas atacas quí­

micamente oon hldróxido sódico, fueron de 22 y 21^um respecti­
vamente. No se observó fallo alguno en la adhesión después de 
15 aplicaciones de ointa, tanto antes oomo después del ensayo 
oon aceite oaliente.

EJEMPLO 4
Una muestra (36 g) da polisulfona descrita en el 

ejemplo 2, se molturó con agua (144 g) conteniendo 1 % en 

peso de "Tritón" X100 en un molino da bolas de acero inoxi­
dable, durante 7 días. Se mezoló una porción de la dispersión 

(131 y 3 g) oon PTPE ("Pluon" L169B; 5,65 g) empleando un mez­
clador Silverson. La mezcla resultante contenía 23,3 % en peso 
de sólidos y una relación PTFE:polisulfona de 1,5:7 (es decir,
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17,6 % en peso de PTFE, basado en el polímero total).
Dos placas de aluminio (una de ellas ataoada quími­

camente con una soludón de sosa cáustica y la o tía chorreada 

con arena) se pulverizaron oon porciones de la dispersión an­

terior. Las plaoas fueron saoadas en un homo de aire a 15(Mc 

durante 15 minutos, tras lo cual se sometieron a oooción en 
aire a 36OSC durante 15 minutos.

Los revestimientos resultantes mostraron una buena 

adhesión al metal. Revestimientos similares, pero no contenien­
do polisulfona, mostraron una adhesión pobre.

EJEMPLO 5

Una porción (97,77 g) de la dispersión PTPE/poli- 

sulfona del ejemplo 4, se mezoló con PTFE (14,77 g, "Fluon" 

L169B) y agua (2,25 cm3) conteniendo 33 % en peso de 
"Tritón" X100, empleando el mezoiador Silverson. La mezcla 
resultante oontenía 33 % en peso de sólidos y una relación 

PTFEtpolisulfona de 1:1 (es decir, 50 % en peso de PTFE, basa­
do en el polímero total).

Dos plaoas de aluminio, atacadas químicamente con 
sosa cáustica, fueron pulverizadas con poroiones de la dis­
persión, secándose una de las plaoas a 80-150B0 y la óti* a 
150B0. Ambas placas fueron entonces sometidas a oooción en 

aire a 35000 durante 15 minutos. Los revestimientos eran oasi 

continuos y mostraron una buena adhesión al metal. Revesti­
mientos similares, pero no conteniendo polisulfona, mostra­
ron una pobre adhesión.

EJEMPLO 6 ' '
Una porción de la mezcla (A) desorita en el ejemplo 

2, se pulverizó sobre una plaoa de aluminio que había sido 
desengrasada y atacada químicamente oon hidróxido sódico aouo-
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ao (10 % en peso) durante 10 minutos. El revestimiento asi 
f o uñado se secó a 150SC duxante 15 minutos y se sintonizó en 

aire a 350oC durante 15 minutos. Una lectura oon el "peimasco- 

pio" sobre la superficie revestida, mostró un espesor de re­

vestimiento de 35/um. No se observó fallo alguno en la adhe­
sión después de 15 aplicaciones de cinta, tanto antes como 
después del ensayo con aceite oaliente (ensayo 2 del ejemplo 2 ),:

TPTinurDTVl 7̂-Rd JwiJrJuU f

Una muestra de polisulfona aromática descrita en el. 

ejemplo 2, resultó tener un tamaño de partícula de 550^um.

El polvo fue sometido a una molienda con energía de fluido 
empleando un "Jet-o-Mizer" 0202 (Fluid Riergy Processing and 
Prooessing and Equipment Company, Philadelphia, U.S.A), re­

sultando tener el produoto resultante un tamaHo .de partícula 
de 54,5/um y 123/um, a velocidades de alimentación de 2 kg, îo-. 
ra y 4 Irg/hora respectivamente.

Una poroión (227,6 g) de la polisulfona con un t&ma- 

Ho de partícula más pequeño, se molturó con 946,4 g de una 

solución acuosa de "Tritón" X100 (1,9 % p/p) en un molino de 
bolas cerémioas (5 dm^) durante 178 horas, para producir la 

dispersión F (19,3 % de sólidos). El tamaño de partícula del 
polímero en la dispersión F fue de 14,5/um mientras que el de 
una dispersión acuosa similar, pero con un contenido en sóli­

dos del 25 %, fue de 18/um, después de 202 horas de molienda. 
Una dispersión similar a la F, pero producida mediante molien­
da con rodillos de. asaque, resultó tener un tamaño de partícu­

la de 16/um después de 104 horas, pero las pérdidas por evapo­
ración h a b ía n  de ser reconstituidas. La molienda con bolas, 
en seco, produjo un polvo que tenía un tamaño de partícula da 

45/um. El tamaño de partícula fue determinado empleando un
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mi crome rografo, (Pennwalt Corporation, PenSyivania, U.S.A).

A una porción (200 g) de la dispersión F, se añadie­

ron 6 ,4 g de una solución acuosa de perflüóroctanoato de amo­

nio (1,4 % p/p) seguido por PTFE (20,0 g; "Fluon" L171). 
mezcla se agitó durante 3 minutos en un mezclador Sllverscn, 
Modelo No. L2R empleando un tamiz que poseía un diámetro de 

abertura de 1 om, tras lo cual el tamiz fue reemplazado por 
otro que tenia un diámetro medio de abertura de 0 ,8 mm, y la 

mezola se agitó durante otros 1,5 minutos. La velocidad do 
agítaolón se varió de modo que se obtuviera un mezclado vigo-. 
roso sin que quedaran atrapadas burbujas de aire en la mezola.

Una porción de la mezola se pulverizó sobre una pla­
ca de aluminio (previamente chorreada con arena de alámina de 
malla 60) y también sobre una plaoa de aluminio (previamente 
ataoada químicamente durante 10 minutos con hldróxido aódíoo - 

aouoso p/̂ p). El revestimiento fue sacado a 150B0 durante 15 

minutos y slnterizado en aire a 360SC durante 15 minutos. Las 
lecturas del permascopio sobre las superficies revestidas,, 

dieron valores de 56/um (paya el revestimiento sobre las pla­
cas chorreadas oon arena) y de 46/um (para el revestimiento 
sobre la superficie atacada quimioamente). No se observó fallo 

alguno en la adhesión después de 15 aplioaoiones de cinta, 
tanto antes como después del ensayo con aoeite oaliente.

Se pudieron cooinar oon éxito huevos, hamburguesas 
y frutas de sartén, sobre las superficies revestidas de 

dichas placas, sin que dichos productos se pegaran.
EJEMPLO 8

A una porción (200 g) de dispersión F del ejemplo 
se añadieron surfactantes fluorquimicos no iónioos (2 ,7 g) 
de fórmula!
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disueltos en agua (6,4 g). Se observó una notable disminución 

en la visoosidad de la soluoión de poliaulfona. A continua­
ción, se mezclaron con esta dispersión 20 g de PTFE ("Fluom" 
L171) empleando el mezclador Silverson, oomo se ha desorito 
en el ejemplo 2, para producir una mezcla de revestimiento fi­
nal.

Úna porolón de esta mezcla de revestimiento final
-

se pulverizó sobre plaoas de aluminio chorreadas con arena y t- 

atacadas químicamente, se secó a 15060 durante 15 minutos y se 

sintonizó en aire a 36OBC durante 15 minutos. Las lecturas del 
permasoopio sobre las superficies revestidas fueron de 68/um 
(para la superficie chorreada con arena) y de 48/um (para la 
superficie atacada quimioamente). No se observó falló alguno 
en la adhesión despuás de 15 aplioaciones de ointa, tanto 
antes como después del ensayo de aceite oaliente, cuando ae 

utilizó un sustrato chorreado oon arena, Sin embargo, el re­
vestimiento falló en el sustrato ataoado quimioamente después 

de dos aplicaciones de ointa adhesiva antea Ael ensayo oon 
aceite oaliente.

EJEMPLO 9

Una muestra (166,5 g) de la mezola de revestimiento 
final desorlta en el ejemplo 8 , se mezcló oon dióxido de tita­
nio (7,3 g! "Hombitan" R101D, Saohtlaben, Leverkusen, Alemania 

Occidental) empleando un mezolador Silveraol Modelo L2R, du­
rante 5 minutos, con un tamin de 0 ,8 mm de abertura.

El revestimiento fue pulverizado sobre placas de 
aluminio chorreadas oon arena y atacadas químicamente las 

ouaies, después de seoar a 150BO (15 minutos) y slnterlzar a
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360BC (15 minutos), dieron lecturas en el peimascopio de 
53/um (revestimiento sobre el aluminio ohocreado oon arena,) 

y de 42/um (revestimiento sobre el aluminio ataoado quimioa- 
mente). La evaluaoión de la adhesión, mediante los métodos em­
pleados en el ejemplo 2, demostré que la oomposioién de re­

vestimiento tenia una buena adhesión a oada sustrato. No se 

observó fallo alguno en la adhesión después de 15 aplicacio­
nes de cinta, tanto antes como después del ensayo con acei te 
caliente.

EJEMPLO 10

Se dispersó polvo lubricante de PTFE ("Fluon" L171,
24 g) en una soluoión que comprendía 6 g de "Tritón" 1100 y 
163,3 g de dimetilformamida, empleando un mezclador Silve]?son 

Modelo No. L2R. Se utilizó, durante 3 minutos, un tamiz que 
tenia un diámetro de abertura de 1 om y a oontinuaoión se em­
pleó durante 5 minutos, otros tamiz oon un diámetro de aber­
tura de 0,8 mm. El PTFE se separó de la soluoión de dimetil­
formamida, a menos que se efeotuara una agitación frecuente.

La mezcla se pulverizó sobre plaoas de aluminio ¡ 

de las ouales una de ellas había sido chorreada oon arena em­
pleando alúmina y la otra había sido desengrasada y ataoa<ia 
químicamente durante 10 minutos oon una soluoión aouoaa do hi- 

dróxido sódico (10 % en peso). El PTFE tendió a separarse de 
la dimetilformamidaa medida que se pulverizaba sobre las pla­
cas. Después de secar ambas placas a 150H0 durante 15 minutos 

y sinterizarlas en aire a 35O0C durante 15 minutos, se forma­

ron revestimientos no oontínuos.
El ensayo de la adhesión se realizó oomo en el ejem­

plo 2. Se observó un fallo en la adhesión del revestimiento 
después de una sola aplloaoión de la cinta sensible a la pre-
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^iórt, en el- caso de la placa de aluminio atacada químicamen­
te, y después de dos aplicaciones de la cinta en el caso de. 
ía placa de aluminio chorreada con arena.

No sé llevó a cabo el ensayo 2 dal ejemplo 2 (es 
decir, inmersión de las placas en aceite a 20080 durante 3 
horas) a causa de la pobre adhesión.

Descrita suficientemente la naturaleza del invento, 
ási como la manera de realizarlo en la practica, debe hacer­
le constar que las disposiciones anteriormente indicadas son 

. susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alte­
ren su principio fundamental.

REIVINDICACIONES
.13.-.Procedimiento para revestir artículos non poli, 

¿ulfonas aromáticas, caracterizado porque comprenden aplicar 
á dichos artículos una capa'de una polisulfona aromática ter- 
nioolástica que tiene una viscosidad reducida de por lo menos 
Ó,3 (medida a 25SG en una solución en dimetilformamida conte- 
hiendo 1 g de polímero en 100 cm de solución) y que contie- 

j he por lo menos 0,2 grupos hidroxilo aromáticamente enlazados 
j por 100 unidades recurrentes, de polímero; y calentar entonces 
i al artículo revestido a una temperatura de 330 a 450SC en pr¿ 

sencia de oxigeno, para incrementar el peso molecular da di­
cha polisulfona aromática.

23.- Procedimiento según la reivindicación 1, ca­
racterizado porque la polisulfona aromática termoplástica es­
tá basada en unidades recurrentes que tienen la fórmula I ó 
II, por sí solas ó en combinación entre sí y/ó con hasta 80 % 
de unidades que tienen la fórmula III:



I

33.- Procedimiento según la reivindicación 1 ó 2, 
caracterizado porque la polisulfona aromática termoplástica 
contiene de 0,5 a 3 grupos hidroxilo aromáticamente enlazados 
por 100 unidades recurrentes de polímero.

4a.- Procedimiento según cualquiera de las reivin­
dicaciones anteriores, caracterizado porque la polisulfona 
aromática termoplástica se mezcla con al menos un polímero 
fluorcarbonado, para formar una mezcla de revestimiento que 
comprende de 10 a 90 % de por lo menos una polisulfona aromá­
tica termoplástica y 90 a 10 % de por lo menos un polímero 
fluorcarbonado.

59.- Procedimiento según la reivindicación 4, ca­
racterizado porque el polímera fluorcarbonado es poli(tetra- 
fluoretileno).

63.- Procedimiento según la reivindicación 4 ó 5, 
caracterizado porque el artículo tiene la forma de un utensi­
lio de cocina.

73.- Procedimiento según cualquiera do las reivin­
dicaciones 1 a ñ, caracterizado porque el incremento del pe- j
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so molecular da la polisulfona aromática termoplástica, se 
realiza en presencia de oxígeno atmosférico.

83.- Procedimiento según cualquiera de las reivin­
dicaciones 1 a 7*' caracterizado porque la temperatura de ca­
lentamiento para incrementar el peso molecular de la polisul- 
?ona aromática termoplástica, es de 350 a 4509C.

93.- Procedimiento según cualquiera de las reivin­
dicaciones 1 a 8, caracterizado porque la polisulfona se ca­
lienta durante 10 a 60 minutos.

103.- Procedimiento para revestir artículos con po- 
lisulfonas aromáticas, tal y como queda.sustancialmente des­
crita en la presente memoria.

Esta memoria consta de 23 hojas escritas a máquina
!^or una sola cara.

Madrid 3^
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