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Esta invencidn se relaciona con un procedi-
miento para el revestimiento de articuleos y, an parti
cular, para la produccién de articulos revestidos con
polimeros aromitices qus tienen un peso molecular incre

3 mentadao,

-Seqdin la presente invencidn, se proparciona un
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artioulo revestido con una polisulfone erométice que tiene
un peso molecular incrementado tras calentar el articulo re- |
vestido con une polisulfona aromédiica termopléstica que posee
ung viscosidad reducide de como minimo 0,3 (medida & 252C en
ung solucién en dimetilformamida conteniendo 1 g de polimerv
en 100 em3 de soluecién) y que contiene por lo menos 0,2 grupos
hidroxilo aromaticaemente enlazados por 100 unidades recurren=-
tes poliméricas, & una temperatura de 330 a 45020, preferible~
mente 350 a 4502C, en presencia de oxigeno. El nimero de gru-

pos hidroxilo aromaticemente enlazados por cada 100 unidades !
recurrentes poliméricas contenidas en la polisulfona arométian
es con preferencia superior & 0,5 (convenientemente surevior
& 1) y ventajosamente no superior & 3,5 (preferiblemente no !
superior & 3), |

El oxigeno necesario pere inorementar el pesn mole~ |
cular, puede ser oxigeno gaseoso que puede ser emplesdo por
81 s0lo o en mezcla con otro gas, por ejemplo, nitrégeno,
argon, o como 8ire, y se emplea convenientemente & presién
atmosférica, o puede ser producido quimicamente in situ &
partir de mezclas de 1la polisulfona con compuestod que producen
oxigeno & 330 - 45020,

Ias polisulfonas arométicas termoplésticas, que

tienen grupos hidroxilo eromaticemente enlazados, pueden pre-

pararse 8 pertir de los productqs desoritos en las Patentes
briténicas Nos, 1,153,035, 1.153.528, 1.177.183, 1.234,301

¥y 1.298.821 por acidifiocacién de los grupos oxigeno aniéni~
cos. Alternativamente, puede obtenerse una polisulfona aroméd-
tice con una preponderanciea de grupos hidroxi, mediante la
reaocién de un fenol dihidrico (o su sal doble de metal 8lca-—

1ino) con un compuesto dihelobencenoide, t8l y como se desw
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crite y reivindica en la Patente britdnice Noi 1.136.766

(o més detalladamente en las Patentes britédnicas Nos.
1.078.234 ¥ 1.133.561) & condicién de que la sel doble de me-
tal alealino del fenol dihidrico ésté presente en exceso y

5 de que la reaccidén de polimerizacién venga seguidea por una
acldificacién. Puede emplearse un fenol éihidrico en lugar

de su sal doble de metal aldal:l.no en sl oago de gue la conw-

densacién se efectlie en presencia de un oarbonato de metal
alcalino, como se deacribe en la Patente ‘brité.nic.;. No.

10 1.264,900 y Patente canadiense No. 847.963, o en presencia

de fluoruro de potasio. Ia p’oliaul’fona deseada puede obtener
se también & partir de 1a auto-condensacién de una sal de me- |
tal alcalino de un halofenilsulfonilfenol, como se describe l]
¥ reivindica en las Patentes britdnicas Nos. 1.153.035,

15 1.153.528, 1.177.183, 1.234.381 y 1.298.821 en presencis de

unga. cantidad menor de una sal doble de metal alcalino de un

fenol dihidrico, seguido por acidificaciéne. Se prefiersnu
aquellos polimeros que tienen grupos finales predominantemen- '
te hidroxilicos y basados en 18 unidad recurrente que tiene

20 1a férmula I 6 II, bien solos o en combinacién entre sf y/o
con hasta 80 % de unidades que tienen la férmula IIT, |

@ 0 «<\) -850y~ _C),@ 0--.@“ 50,-
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en cuyes férmulas los Atomos de hidrégeno de los anillos aro-
méticos pueden estar opcionslmente sustitufdos por &tomos o
grupos inertes. ‘

Los polimeros pueden mezclarse con los aditlvos con=-
vencionales, tales como, por ejemplo, cargas, pignen“i‘:os, esta-
bilizentes, auxliliares de procesado j lubricentes,

Ias anterlores polisulfonas arométicas pueden ser
texrmo~conformadas en ausencis de oxigeno, por ejemplo, mediente
moldeo por compresién, moldeo por inyeceién y extrusién, &
articulos conformados tales ocomo, por ejemplo, ldminas, peliou-'
las, tubos, varillas y art{culos de moldeo. Los polimeros pue- |
den ger tamblén fundidos, & partir de sus scluciones, pare for=
mar pelfcules, En la solicitud de Patente holandesa No,

71 08260, se desoribe un uso particular de los polimeros comu
revestimientos o adhesivos; la adhesidén a sustratos metdlices
¥y vitreos es particularmente fuerte.

3e ha encontrado ahore, sorprendentemente, que o=
lentendo los materiales poliméricos anteriores en presencia de
oxigeno, preferiblemente aire, a temperaturas de 330 & 45000,
durente por lo menos 10 minutos, preferiblemente 15 & 60 minu-
tos, se obtiene un incremento del peso molecular. El inorenen=
to de peso molecular es evidenciado por un punto de rrehlamle-
oimiento elevado y/o una solubilidad disminuida en disolventes
apréticos dipolares inertes, t8l como, por ejemplo, dimetil-
formamida., Debido & gue el incremento de peso molecular estd
agoclado con la presencia de oxigeno, le oantided de polimaxo
en una forme dada que muestre tal inoremento cuando el ox{ zeno |
e enouentra en forma gaseosa, dependerd del eapesor y fomsa
¥ periodo de calentamiento., Una peliocula delgad2 mostrerd, en

eses olrcunstencias, un inoremento mAs completo y homogéneo de
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peso moleculer que un revestimiento mAs gruesé, después do .
calentar durante periodos idénticos y bajo iguales condiclo-
nes,

Este hallazgo inesperado hace posible la utilizaocién

de los polimeros en aplioaciones en donde se requiere un com- |
|
portemiento incluso més mejoredo, por ejemplo, resistencia & |

las temperaturas elevadas ambientales, por ejemplo 2500C, di-

solventes, simileres. El sustrato para el revestimiento puede |
ser una peliculs, por ejemplo, una pelicula metdlioa, alanbre '
o un articulo conformado, por ejemplo, & base de metal, por 1
ejemplo, componentes eléctricos, o un articulo que ha de ser
decorado, por ejemplo, tubuladuras metédlicas, utensillios do |}
cocina, o a base de material vitreo, por ejemplo, cristui, ce-
rémica, china o porcelana, o & base de materiales termoendu-
recibles o temoplésticos & elevada tempereture. Ias aplina-
ciones particulares son las de componentes eléctricos, tales
como, por ejemplo, dieléctricosde capacitadores, aisledorses
revestidos y primarios de bobinms, adhesivos de alta tempera~
ture y aislamientos de hilos eldctricos.

El articulo revestido de la presente invencién puede
producirse, por ejemplo, mediante revestimiento en polve, ©
revestimiento, inmersién o aplicacidén a brocha sobre el artion
lo de una solucién de la polisulfone a&romética termopléstioca
en un disolvente inerte, por ejemplo, dimetilformemida, o pre-
feriblemente un sistema disolvente que proporcione una solu-
cién con una vida de servicio larga. '

Bl articulo revestido se seca entonces, convenisnte-
mente en un horno de aire, & temperaturas de hasta 15000, y a

continuaecién se calienta pare producir un articulo revestido

con une polisulfone aromitioca gue posee un peso molecular in- |
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crementado segin la present'e invencién.

De acuerdo con otre versién de esta invencién, se
mezcla de 10 & 90 % en peso de pof 1o menos une polisulfora
aromdtica termoplédstica que tiene una viscosidad reducida de
como minimo 0,3 (medides & 258C en unea solucién en dimetilfor-
memida que contiene 1 g de polimerc en 100 on3 de solucibu) y

conteniendo por lo menos 0,2 grupos hidroxilo aromaticamernte

enlazedos por 100 unidades recurrentes poliméricas, con 90 a
10 % en peso de por lo menos un polimexo fluoroarbonado, entes).
de calentar en presencia de oxigeno. Por consiguiente, en em:ca:g
otro aspecto de la presente invenoién, se proporcions wun artf-
culo revestido con una composicién derivada por calentamiento
de une mezcle que comprende (&) 10 & 90 % en peso de por lo
menos un& polisulfona aromdtios termoplédstios que tiene una
viscosidad reducide de como minimo 0,3 (medida & 252C en una
solucién en dimetilformamida que contiene 1 g de polimero en
100 cm3 de soluclién) y conteniendo poxr lo menos 0,2 grupon
hidroxilo aromati‘camanta enlazados por 100 unidades recurren-—
tes polimdricas, y (b) 90 @ 10 % en peso de por 1o menos un
polimero fluorcarbonado, & une temperature de 330 a 4500C,

en presencia de oxigeno., Ia composicién comprende de 10 & 90%
en peso de polisulfona aromdtica termopléstica, con preferen-
ola mds del 15 % y menos de 85 % y deseablemente menos de

60 %.

Como polimeros fluorcarbonados se incluyen pollte-
traflnoretileno (PIFE) y copolimeros de tetrafluoretileno con
hasta 15 % en peso de otros monémeros, tales como etileno, |
cloruro de vinilo y hexafluorpropeno, Los polimeros fluoruar—
bonados preferidos son politetrafluoretileno y copolimeros de
tetrafluoretileno con hasta 5 %, especialmente 0,05 & 2 %,
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en peso de otros mondmeros, tales como etileno, cloruro de
vinilo y hexafluorpropeno.
Iag oomposiciones de revestimiento pueden prepararse,

por ejemplo, mediante mezcla en polvo o mediante fusién de la

el polvo de polimere fluorcarbonado & une solucién de polisul-
fona, pare former une dispersidn, o mezclando dispersiones li-

quidas acuosas u orgédniocas de 1la polisulfona y polimero fluor-

oarbonedo., Més convenlentemente, la composicidén de revestimien-

to se prepare como una dispersién. I2 solucién de polisulfona
puede formarsge a partir de cualquier disolvente conveniente,
tel como, por ejemplo, dimetilformamide, dialduil o dierdisul-
fona;s y sulféxidos, incluyendo 1,1-dioxotiolano (sulfolexc).
Puede preparerse und dispersién aouwosa de polisulfona, por
ejemplo, molturando con boles polvo de polisulfona o grérivios
de polisulfona con ague, en pregencis de un emulsionante, o©
por precipitaoién a partir de une solucién, preferiblements
una goluclén dilufda, Se prefiere la molturacién con bolas en
presencia de 8sgua & causd de que 12 eliminacién del dieolvente
o8 necesaria treduciéndose en un tamefio de particuls més infe-
rior,.

Por lo tanto, las composiciones pueden preparerde
mediante el empleo de une dispera:LGn'del polimero ‘fluoroazrbo-
nado en agus, la cusl pusde obienerse mediante un proceso de A
polimerizacidén en una forma acuosa del polimero en un medio
80uU0H0,. |

En 18 preparecidén de dispersiones scuosas de PTPE
preparadas mediante un proceso de polimerizacién acuoso, ol

tetrafluoretileno se polimerize normalmente en presencia de

un agente emulsionante, por ejemplo, mediante los provesos
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descritos en las Patentes briténicas Nos., 689,400 ¥ 821.353.,
El agente emulsionente es preferiblemente del tipo aniénico en
forma de un compuesto de dcido carboxflico fluorado, tal c¢omo
perfluoroctanoato de amonio. Para emplearse en este invencién,
¥y despuba de la polimerizacién, la dispersién se estabilizae
adicionalmente por medio de un surfactante y, si es necessxrio,
ge concentre, .Eatabiiizadores adecuados son los suxfactantes

no iénicos, tales como octilfenolpolioxietilado conteniendo

1 6 9~10 moles de 6xido de etileno por mol de octilfenol, ven-
ddo por Rohm &nd Hass Compeny oon 18 maros reglstrads "tf'nton*y
X15 y X100, respectivamente, o un surfactante vendido por
Rohm and Haas Company con la merca reglstrada "Triton" IN65
y desarito por los mesnufacturedores como un aloohol de cacdena
recta etoxilado, modificado. ’
Alternativamente, las composiolones acuosas qu2 con-
tienen PTPE pueden preparerse mezolando un polvo de PTPE i
un medio acuoso para fommar une dispersién que se mezcl'a. on-

tonces con 12 polisulfona o dispersién de polisulfona. Por

en un medio acuoso que contiene la pollsulfons o en una snlu-
cién que contiene polisulfons, Puede necesitarse tembién una
etapa de molturacién edecunda antes o &l mismo tiempo que
tiene luger el mezolado. El PIFE pusde encontrarse en la fore
me de un polvo de calidad lubriocante. Por el término polvo de
PIFE de oalidad lubricante me quisre dar a entender un polvo
de PIPE de tamafio medio de particula inferior e 20/um (medido
opticamente) que ha sido preparado mediante procesos que in-
cluyen uns moltureoién de un PTPE de alto peso molecular,
Ejemplos de polvos lubricantes en aeco, comercial-

mente disponibles, son "Wluon" 1169, I170 y L171 vendidos por
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Imperial Chemical Industries Iimited. EL "Fluon" L170 es un
polvo de PIPE friable de un tamafio medio de particulas de 4 /u.m
gue pusde ser disgregado a un tamefio de partioula més pequeffio
(tan vajo como 0,1 /um) cuando se procesa en varios medios,

por ejemplo, mediante un mezolador de elevado esfuerzo corien—

te. De este modo, el "Fluon" L1170 puede affadirse & un medio

acuoso y disgregarse mediante el empleo de un mezclador de
elevado eafuer26 cortante, pare producir una dispersidén coloi- |
dal del polimero en el medio en el cual y& esté presente la A
polisulfone o al cual se ha de afiadir postexiormente. L

Los sustretos & los ouales se 8plican las composi-
clones de revestimiento deberdn estar limpios y libres de gra=-
828 y & menos de que tengan una superficie fritade son prﬂfe-;
riblemente embasteclidos, por ejemplo, por abrasién mediante un
chorro de arena o mediante un ataque quimico. Los revestirlen=
tos pueden aplicaerse por cuslquiera de las téonicas convencio=
nales, incluyendo pulverizeoién, inmersidn, y aplicacidén &
brocha, seguldo, sl es necesario, por un secado. El revesti-
miento es entonoces sinterizado, preferiblemente en presencia
de oxigeno, & temperaturas de 330 & 45090, preferiblemento
350 a 4002C cuando el polimero fluorcarbonado es un polvo lu=
bricante de PITE y preferiblemente 380 a 42080 cuando el po-
1{mero fluorcarbonado empleado pare preparer la composiciin,
tiene la forme de una dispersidn.

las oompoaioiénes pueden aplicarse oomo revestimien-
’tos a distintos sustratos, inocluyendoe oristal, por ejemplo
pare revestimlentos de articulos de ]n.omou ¥ autoolaves, 10
pegajosos; productos cerdmlcoei superficles compusstas tales
como un metel; metales teles como metales férreos, por ejemw

plo fundioién, soero suave, acero inoxidsble y aluminio y sus
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aleaclones; y superficies compuestas tales como metales cque
tienen un revestimiento reforzante, tal como un revestimiento
pulverizado de polvo cerémico y/o metélico,

Ias composiciones son particularmente adecuadas para
revestir art{culos de cocina, por ejemplo sartenes, cacerolas
¥ 01188 o pare el revestimiento de homos. En la fabricacién
de los utensilios de cocina, puede revestirse un modelo y con-
formarse a continuacién o puede revestirse un utensilio ya

formado,

Ias composiciones se pueden emplear pare formar re-
vestimientos adherentes, no pegajosos, de baja funoidén, sobre |
otros muchos articulos incluyendo 108 equipos de prooesacio
industriales, por ejemplo moldes, laminadores, agitadores,
mezcladores, tolvas y mordazas de termo-sellado, articulcs

domésticos tales como platos de hierro, mezoladores de 2li-

como hojas de sierre, aplicaciones eléctricas, por ejemplo,
pare ol alelamiento de hilos eléotricos.
Ia invencién se ilustre por los siguientes ejemplos.
EJEMPIO 1
Mediante el método dbl Bjemplo 1 de la smolicitrd
de Patente holandess No. 71/08260, me prepare una polisulfona
aromdtica termopléstica que' tiene wn grupo hidroxilo aromaiie-

camente enlezado por 100 unidades recurrentes poliméricas y
une viscosidad reducida de 0,53 (medida & 25920 en une solu-
cién de polimero en dimetilformemide conteniendo 1 & .de poli-
mexo en 100 cm3 de solucidén) y tenlendo les unidades recti-

rrentes de fémulas

—~ H—0—( )50, —



el polimero seco Be esparce éo‘ore una hoja de aluminio pare
dar un revestimiento de 1 mm aproximadamente de espesor. Ia
hoja se caliente entonces bajo las condiciones dadas en la
siguiente tabla, Después de calentar, la peliocule de polimero
no pudo separerse de le hojaj; por lo tanto porciones de la
hoja revestida fueron sumergides en dimetilformamide pare
averiguar la viscosidad reduclde y la solubilidad del poli=-

10

15

merd.
Ciolo de calentamiento olubilidad |
Atnéefere en dimetilfcrma- |
i Temperature Tiempo mida)
(20) (minutos)
270 30 aire soluble
300 30 aire goluble™®
330 30 aire soluble®™
350 30 ausencia de soluble™
aire
(moldeo gor
compresién)
350 10 aive B0LukLe™"™
350 15 dire insoluble
350 20 aire insoluble
350 30 aire insoluble

R Ina visoogidad reducida & 2580 fue de 0,58

M 15 vigoosidad reducide & 2500 fue de 0,53

W 14 vigooeidad reduclda & 259C fue de 0,64,

Tos resultados dex;:uest:e.n que por debajo de 3302C,
el calentamiento en aire tiene pooo efecto sobre les propie-
dades del polimero; que el calentamiento & 35002C, en susencid

de aire, es similarmente inefioazy pero que el calentamiento
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en aire, por encime de 3302C, incrementa inicialmente el peso
molecular y & continuaoién, tras el ola.léntamiento adicional,
hace que el polimero se2 insoluble en dimetilfomemida,

Un polimero similar que contlene 0,06 grupos hidro-
xilo aromadtliosmente enlazados por 100 unidades recurrentes po-
liméricas y une viscosidad reducida de 0,53, no mostré incre-
mento Eilguno en la viscosidad reducida cuando el calentamiento
en alre a 3500C, durante 30 minutos.

EJEMPLO 2

Una muestre (24 g) de polisulfona arométice termo~
pléstica que tiene unidades recurrentes de fémulas

.4<;3>~_o *_4<:>F. 50,

¥y una viscosidad reducide de 0,49 (a 258C) en una solucién de
polimero en dimetilformamida conteniendo 1 g de polimerc on
100 a3 de soluocién) y 1,02 grupos hidroxilo aromaticamente
enlazados por 100 unidades reourrentes poliméricas, se disuel-
ve en dimetilformemide (139,6 g) por calentemiento & 7020 en
un reclpiente sellado. L& soluocién se enfria a unos 209C y se
afiade, con agitaocién, un surfactante no iénico (6 g),

"Triton" X100, En 18 soluclén se agita el "Fluon" L171

(24 g, polvo lubricante de PIPE de un didmetro medio de par-
tfoulas de 3-4 um, medido opticemente). la mezola se agita du-
rente 3 minutos en un mezolsdor Silverson, Modelo No. L2R,
empleando un temiz que tiene un diémetro de aberture de 1 om,
tras lo oual el tamiz se reemplaza por uno que tiene un dilé-
metro medlio de abertura de 0,8 mm, y la mezola se aglta duran-
te otros 5 minutos. Ia velooidad de agitaclién me varifa de modo
que se obtengs un mezolado vigoroso sin que queden atrapadas
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| con aliimina de malla 60) tras lo cual se secd & 1500 durente

- 13'-
burbujas de aire en la mezcla,

Una porcidén de le mezela (A) se esparce sobre un ca-
libre "Hegmen" de acero inoxidable (un aparato conocido que
pemite la medicidén de espesores de peliculas de un meterial
de revestimiento), se seoca & 1202C dursnte 15 minutos y se
sinteriza a 3502C durante 30 minutos. I8 inspeccién del reves-—
timiento demmuestra que se obtuve un espesor de so/um sin lodo-
-yoture. Los espesores de los revestimientoa fueron evaluados
por un “permascopio® (Helmut Fischer GmbH, Stuttgart, Germany).

La adhesién fue evalusde pulverizando la mezcla so- |

]
bre une place de aluminio (previamente chorreada con arena

15 minutos y se sinterizé en aire a 3502C durante 15 minutos.
La lectura del '"permescopio" sobre la superficie revestida
proporcioné un valor de 32/um. Ia adhesién fue evaluada gegin
los sigulentes ensayos:

(1) Cortendo a través del revestimiento y hasta el metal con
uné hojs de afeitar, para dar un disefio reyado de corte,
proporcionando cuedredos de 3 mm x 3 mm aproximadamente en
un érea de 625 mm?, Ia adhesién del revestimiento es eva~
Juada entonces prensando firmemente und longlitud de cinta
adhesiva, sensible & la presién, de 25 mm de ancho, sobre
el drea reyade y & continuacién tirando de la cinte fuer-
temente hacie atrds en un dngulo de 452 oon respecto & la
direceidn de aplicaocién. El drea de aplicacidén me repite
ocon una nueve cinta edhesive haste que existe evidencia
de gue el revestimiento se desune del metal o, en el wvaso
de que no se observe fallo alguno, hasta un méximo de

15 veces.,

(2) Se repite el procedimiento de rayado del ensayo 1 y le
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placa de ensayo se sumerge entonces en un acelte de co-

cinado, de bése vegetal, & 2002C durante 3 hores. Se lle-

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

lavar y secer la place, hasta un méximo de 15 veces.

En el ceso del presente ejemplo, no se observé fallo

alguno de la adhesidén después de 15 aplicaciones de cinta tanto

antes como despuds del ensayo con aceite oaliente. Un revesti-

miento fue considerado como de una adhesién satisfactoria en

el caso de que soportara mds de cinco &plioaciones de cinta

adhesiva,

Se prepard otra serie de mezclas devbolisulfona/PT?E

empleando el procedimiento y materiales anterlores, & excep-

cién de que las cantidades se variaron del modo siguiente:

Polisulfona |Dimetilformamida| PTPE "Priton
(&) (&) Era 2100
It
(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
B 30,0 127,6 30,0 6,0

‘Se pulverizaron porolones de las mezolas sobre pl@w
cag de aluminio que habian sido chorreadas con arena con eld-
mina de malla 60 o bien atacadas quimicamente oon hidréxido
sédico (soluoidén acuosa 8l 10 % p/p). Las placas pulverizadas

fueron secmdas 8 15020 durante 15 minutos y sinterizadas e
3500C en aire durante 15 minutos. En la siguiente tabla se

presentan las lecturas de espésor (/um) obtenidas para cada

revestimlento empleando un "permascopio".
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o zi:;: chorreada con ziiggoggggzga
B 22 25
c 26 : 207
D 22 C12
E 46 30

No se observé fallo alguno en la adhesidén después

! de 15 eplicaciones de cinta, tanto antes como despuéé del en-

gayo con moeite caliente, en ninguro de los ocho revestimien- |.
tos anteriores.

EJEMPIO 3

Se emplebd el prooedimiento descrito en el ejemple 2
(mezcla A) & excepolén de gue el surfactente no iénico oze
wprrdton" X15,

Ias lecturas del permescopio sobre las superiicles
revestidas de placa chorreada con arenad y placas atacas qui-
micemente oon hidréxido sédico, fueron de 22 y.21/um reapectli- :
vamente, No Se obmervé fallo alguno en le adhesidén después de
15 aplicaciones de ointa, tanto antes ocomo después del ensayo
oon aceite caliente, .

EJEUPLO 4

Une muestre (36 g) de pblibulfbné descrite en el -
ejemplo 2, se molturé con ague (144 g) oontéhieﬁ&o 1 % en,

peso de "Triton" X100 en un molino de bolas de acerc inoxie -

FRREN

dable, durante 7 dias. Se mezcldé una porcidén de la digpereiép
(131,8 g) ocon PTRE ("Pluon" L1693Bj 5;65 g)’ohpleando.un mez- |
clador Silverson, La mezcla reaultantevoontenia 23,3 % en pead

de sblidos y une relacién PTFPE:polisulfona de 1,5:7 (es decir,
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17,6.% en peso de PIFE, basado en el polimero total).

Dos placas de aluminio (une de ellas ataoada' quimi,~ ‘
oamente con uns solucidén de sosa chustice y 1a otre chorreada
con arena) se pulverizaron con poroiones de la dispersién &ine
terior. Ias placas fueron sqoadas en un hormo de aire a 15020
dursnte 15 minutos, tras lo ousl se sometieron a coccién en
aire & 36080 durente 15 minutos. |

Ios mv«.aatimientos resultantes mostraron une buens |
adhesidén al metal, Revestimientos similares, pero no contenien-

do polisulfona, mostreron une adhesidén pobre.

EJEMPLO 5 .

Una poroién (97,77 g) de la dispersién PTPE/poli--
sulfona del ejemplo 4, se mezclé con PTFE (14,77 g, "Fluon®
I1169B) y agua (2,25 om3) conteniendo 33 % en peso de
“"Iriton" X100, empleando el mezolador Silverson. Ia mezol&
resultants contenis 33 % en peso de sélidos y una reiaoién-
PIFEspolisulfona de 1:1 (es deoir, 50 % en peso de PIFE, basa-
do en el polimero total). | :

Dos placas de aluminio, atacadss quimicamente con
sosa cdustioa, fueron pulverizadas con porolones de la disw
persibn, sscéndose une de las plaocas & 80-15020 y 1e otre
15690. Ambas placas fueron entonoes sometidas a cocolén en
aire & 35000 durante 15 minutos, Los ‘meetimientoa 'aran_oasfl.
continuos y mostraron und buena adhesién al me-bal.'wneﬁosﬁ:-
mientoe similares, pero no conteniendo polisulfona, moa‘tra);.
ron una pobre adhesién. -

BJEMPIO 6

Une poreién de la mezols (A) desorita en el‘edem;plb'-
2, se pulverizé sobre una placs de aluminio que habia eido
desengresada y atacada quimiosmente con hidréxido sédico Souo-
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so (10 % en peso) durante 10'm1nutos.'l§i'revastimi;anto asi
formado se seod & 1502C durente 15 minutos y se sintorizé en
aire & 3500C durente 15 minutos. Una lecture oon el "permascos
pio” sobre la superficie revestida, mostré un espesor de -
vestimiento de 35 um. No se observé fallo alguno en la adhe- -

sién despubs de 15 aplicaciones de cinta, tanto antes como

despuds del ensayo con aceite caliente (ensayo 2 del ejempilo 2)

Une muestre de polisulfona arométics descrita er el |~

ejemplo 2, resulté tener un temefio de partfcula de 550 /ﬁm.
El polvo fue sometido & una molienda oon energia de fluido
empleando un "Jet-o-Mizer" 0202 (Fluid Energy Processing and
Processing and Equipment Company, Philadelphia, U.S.A), re-

sultando tener el produoto resultante un tamefio .de particule

de 54,5 /any 123 fumy 8 velocidades de alimentacidén de 2 ki /ho= B

ra y 4 kg/hore respectivamente.

Une poroidn (227,6 g) de la polisulfona con un timo-
fio de particula mds pequefio, se molturé con 946,4 g de una
solucién acuose de "Triton" X100 (1,9 % p/p) en un molino de
bolas carémicas (5 dm3) durente 178 hores, pare producir la
dispersién F (19,3 % de sélidos), El tamafio de parti{cula del
polimero en la dispersién F fue de 14,5/um,mientfaa due el de

una dispersién 2cuosa similer, pero con un contenido en s6li-

 doa del 25 %, fue de 18/um, despuds de 202 horas de molienia,

Una dispersién similar a la F, pero producida madiante‘molien—
da con rodillos de ataque, resulté tener un tamafo de partiouw
la de 16/um después de 104 horas, pero las pérdidas por evapo-
racién habfan de ser reconstitufdas, Ia moliende con bolas,

en seco, produjo un polvo que tenia un temafio de particula de

45 pm, El tematlo de particula fue’determinado empleando un

p -
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~mezola se aglté durante 3 minutos en un mezclador Silverscn,

- 18 -

micromerogrefo, (Pemnwalt Corporation, Pensylvania, U.S.A)..
A una porcién (200 g) de la dispersién F, se afiedie~

ron 6,4 g de une solueién acuosa de perfluoroctanoato de &mo-

nio (1,4 % p/p) seguido por PTFE (20,0 g; "Fluoa" L171), Ia

Modelo No., IL2R empleando un tamiz que poseia un didmetro de -
aberture de 1 am, tras lo oual el tamiz fue resmplazado pcr
otro que tenia un didmetro medio de aherture de 0,8 mm, y &
mezola se agité durente otroe 1,5 minutos, Ia velooidad e
agitaclén se varié de modo que ge obtuviere un mezclado vi.sb-.‘ k
rosb sin que quedaren atrapadas burbujes de‘ aire en 18 mezcla, |
Una poreién de la mezcla se pulverizé sobre une plé-
ca de aluminio (previamente chorreada con arens de alumina de
melle 60) y tembién sobre una pleca de aluminio (prevismente
atacada quimiosmente durante 10 minutos con hidréxido 86400’
acuoso p/p). El revestimiento fue secado a 1502C durante 45
ninmtos y sinterdzado en aire @ 3602C durante 15 minutos. Ias
lecturas del pexmascopio sobre las superficies mveetidas,,
dieron valores de 56/um (pare el revestimiento sobre las pla=-
088 chorreadas oon arens) y de 46 o (pare el ré#eatimien-bo
sobre la superficle atacada quimicamente), No se obsexvd Pfalle|
alguno en 18 adhesién después de 15 apliocaciones de ciﬁ“ba,,
tanto antes como despuése del ensayo con aceite calientes,
Se pudieron cocinar con éxito huevos, hamburguesas
y frutas de sartén, sobre las superficies revestidas de 3
dichas plaocts, sin que dichos productos se pegaraen,
BJEMPLO 8 ,
A una poreién (200 g) de dispersién F del ejemplo 7,
se afiadieron surfactantes fluorquimicos no iénicos (2,7 g) |
de férmulas ' _ .
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040F 19~ 0CH,CHp F230010%1g

disueltos en ague (6,4 g). Se observé una notable disminucién
en la viscosidad de la solucidén de polisulfons. 4 continua-
cién, se mezclaron con esta dispersifn 20 g de PIPE ("Fluon"
1171) empleando el mezclador Silversob., oomo se ha deeonté.
en el ejemplo 2, para produclr una mezcle de revestimiento fi-
nal, R

Una porcidn de esta mezcla de revestimiento final -
se pulverizé sobre placas de 2luminio ohofrea&aa con areni y :|,'
atacadas quimicamente, se secd & 1502C durante 15 minutos y se/
sinterizé en aire a 36020 durante 15 minutos. Ias lecturas del
permascoplo sobre las superficies revestidas fueron de 68 fam
(pere la superficie chorreada con arent) y de 4'8/wn (pare la
superficie atacada quimiocsmente), No se observé fallc alguno
en 1& adhesién después de 15 apliocaciones de cinta, tanto
antes como después del ensayo de aceite caliente, cuanio se
utilizé un sustreto chorreado con &renay Sin embargo,-el Te=-
vestimiento £alld en el sustrato atacado qti:l.m:l.oamenta después
de dos aplicaciones de cinta adhesiva antes del ensayo coi
acelte oslienta. '

EJEMPLO 9 , |

Une muestre (166,5 g) de la mezola de revesiimisnto
finel desorite en el ejemplo 8, se mezold con diéxido de tita-
nio (7,3 & "Hombitan" R101D, Sachtleben, Leverkusen, Alemanie
Occidental) empleando un mezolador Silversol Modelo IQR, At
rente 5 minutos, con un teamf{n de 0,8 mm de eberiure, _ ’

E1l revestimiento fue pulverizado sobre pléoaa ds -}
aluminio chorreadas con arena y atacadas quimicamente las

ousles, -después de secar a 15000 (15 minutos) y sinterizer a
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3600C (15 minutoa), dieron lecturas en el permascoplo de
53/um (revestimiento sobre el aluminio ’oho:vz;eado o.dn aréna.)
¥ de 42 um (revestimiento sobre el aluminio atacado quimice~
mente), Ia evalusoién de la adhesién, mediante los métodos em=-
pleados en el ejemplo 2, demostré que la ocomposioién de re-
vestimiento tenfa une buena adhesidén a cada sustrato. No we
observé fallo alguno en la adhesién después de 15 aplicacio-
nes de cinta, tanto antes como después del ensayo con acel.te
caliente.

BJEMPIO 10

Se dispersé polvo lubricante de PIPE ("Fluon" IL171,
24 g) en uns soluocién que comprendfs 6 g de "Priton" X100 y
163,3 g de dimetilformamida, empleando un quclador Silveison
Modelo No. I2R, Se utilizé, durante 3 minutos, un temiz que.
tenia un didmetro ds aberture de 1 oam y & continuacién se em-
pleé durente 5 minutos, otros tamiz ocon un didmetro de ater-
ture de 0,8 mm, EL PTPE se separd de la solucién de dimatil-
formamida, & menos que se efectuare una agitacién frecuente,
la mezola se pulverizé sobre placas de aluminio
de las cuales una de ellas habia sido chorreada con &rena em=-
pleando alémina y la otra habis sjdo desengrasada y atacada
quimiocemente durante 10 minutos con une solucién Bocuosa do hi-
dréxido sédico (10 % en peso). El PIPE tendié a separarse de |
la dimetilformamidae medida que me pulverizaba sobre las pHla- .
cas, Despuds de mecar ambas placas & 15020 durante 15_m:l.nutoa'
y sinterizarlas en aire a 3500C durente 15 minutos, se forma-
ron revestimientos no ocontinuos, '
El ensayo de la adhesidén se realizé como en el »jem=
plo 2. Se obeervé un fallo en 1a adhesién del revestimlento
después de une sola apliocacién de le ointa sensible & la pre-
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8in, en el caso de la placa de aluminio atéqada quimicamen~

" te, y después de dos éblicaciunes_devla cinta en el caso de

la placa da aluminio bharreada-con arena..
No 86 1levo a cabo el snsayo 2 del ejemplo 2 (es

decir, inMar516n de las lacas en aceite a 2002C durania %

- horas) ‘a causa de la pobfé adhesidn,

‘Descrita suficientsmente la naturaleza del inventao,

4s{ como ld manera de realizarlo en la préctica, debe hacer-

‘de constar que las disposiciones anteriormente indicadas son

$usceptiblés’de modificaGiones de detalle en cuanto no alte-

" fen su pgincipio fundamental,

REIUINDICACIUNES

la,« Procedlmlento para revestlr artlculos non poll

dulfonas arométlcas, caracterizado porque comprenden aplicar

d ﬁichos'articulds’una capa"de-una poiisulfoné aromdtica ter=-
mopléstica que‘tiene una viscosidad.reducida de por lb menos
d, 3 (medlda a 252C en una sulu01on en dimetilformamida conte-
nlandu 1 g de pollmaro an 100 cm3 de soluc;on) y que contle-
rfe por lo menos 0O, 2 grupoa hldrOXllD aromatlcamente enlazados'
por 100 unidades recurrentes. da polimero; y calentar antoncaa
al articulo revestldo a una temperatura de 330 a 4502C en pre
sencia de oxigeno, para incrementar el peso molecular de di-
cha pollsulfona aromatica. _ '

28,m Procedlmzento seqln la ralv1nd1caC1on l, ca-
racterizado porque }a polisplfong aromatlca termoplastlca 8S=-

t4 basada en unidades recurrentes que tienen la férmula I &

11, por si solas & en combinaciin entre si y/8 con hasta 60 %

de unidades que tienen la fdrmula JI1:
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_ 32,~ Procedimiento segln la reivindicacidn 1 § é,
caracterizado porque la polisulfona aromdtica termopldst.ca
dontiene de 0,5 a 3 grupos hidraxilo aromdticamente enlazados
por 100 unidades recurrentss de polimero. |

42, Procedimiento segln cualquiera de las reivin-
dicaciones anteriores, caracterizado porfque la_polisulfona
aromitica termoplistica se mezcla con al menos un polimero
fluorcarbonado, para formar una mezcla de revestimiento que
comprende de 10 a 90 % de por lo menos una palisulfona aromi-~

tica termopléistica y 90 a 10 % de por lo menos un polimero

fluorcarbonado,
58,- drocedimiento seqdn la reivindicacidn 4, ca-

ractorizado porque el polimero fluorcarbonado es pali(tetra-

Fluoretileno).
62.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 4 & 5,

caracterizado porque el articulo tiene la forma de un utensi-

lio de cocina.
74,- Procedimiento segln cualguiera de las reivin-

dicaciones 1 a 6, caracterirado porque el incremento del pe-
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éo'ﬁoleehlar de la pdlisulfona épamétiqéAﬁermopléStica,'53
fealiza an presencia de bxigeho_atmosﬁérico.

| 82,- Procedimiento éegﬁn cualquiera de las reivin-
dlcaciones 127, caracterlzado perque la temperatura de ca-

lentamiento para 1ncrementar el peso molecular de la polisul-

| fona aromdtica: termoplastlca, as de 350 a 450¢9C.

92,~ Procedimiento segiin cualquiera de las reivin-

dlcaclones 1 a8, caracterizado porque la polisulfona se ca-

'Llenta durante 10 a 60 ‘minutos.

108, - Procedimienbo para revestir artlculos ‘can po-

Lisulfonas aromaticas, tal y. como’ quada. sustanc;almente des-

': d¢rito en la presente memoria.

Esta Memoria consta de 23 hojas escrltas a maguina

dor una sola cara,

1%

-

BT /o
Madrid "j(a

ImpEﬁIAL_CHEmICRE INUSTRIES LINITEU.

; .fu. 1% ¥ &xemal
MLMW

J //é//xgq,




	Bibliographic data
	Description
	Claims



