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DESCRIPCION
Particula de resina con muchas oquedades en la superficie de la misma
Campo técnico

La presente invencion se refiere a una particula de resina con muchas oquedades en la superficie de la misma, mas
especificamente, a una particula de resina con muchas oquedades en la superficie de la misma que puede ser
usada apropiadamente en una pelicula difusora de luz, una lamina difusora de luz y una placa difusora de luz, asi
como a un agente difusor de luz como sus materiales y un cosmético y similares.

Técnica antecedente

En los afos recientes se ha considerado el uso de particulas de resina con muchas oquedades en la superficie de
las mismas en los campos de un agente difusor de luz, una pelicula difusora de luz, una lamina difusora de luz, una
placa difusora de luz y cosméticos que usan las mismas debido a la forma Unica de las particulas de la resina.

Convencionalmente, una particula de resina con muchas oquedades en su superficie obtenida, por ejemplo,
mediante un procedimiento que comprende realizar una polimerizacién por dispersiéon con siembra de un monémero
vinilico aromatico en un disolvente donde hay dispersas particulas esféricas de un polimero de un éster de
metacrilato como particulas de siembra, y secar el polimero, se ha conocido como particulas de resina con muchas
oquedades en la superficie de las mismas (véase el Documento Patente No. 1).

Sin embargo, las particulas de resina con muchas oquedades tienen problemas, por ejemplo, durante su uso como
un agente difusor de luz en una pelicula difusora de luz, en una lamina difusora de luz, en una placa difusora de luz
y similares, en un caso donde se aplica una resina en forma de pelicula o en forma de lamina, las particulas de
resina se disuelven hasta desaparecer en un disolvente que es un ligante; en un caso donde se forma una placa
mediante su mezcla y dispersion en una resina de matriz, las particulas de resina se fusionan hasta desaparecer; y
similares.

Consecuentemente, se ha esperado una particula de resina con muchas oquedades en la superficie de la misma,
que posea resistencia al disolvente y resistencia térmica.

[Documento Patente 1]
JP 2002-179708

Resumen de la invencion

El propdsito de la presente invencidn es proporcionar una particula de resina con muchas oquedades en la
superficie de la misma, que posea resistencia al disolvente y resistencia térmica.

A saber, la presente invencion se refiere a una particula de resina con muchas oquedades en la superficie de la
misma, obtenida mediante el uso de una particula de siembra, en la que una parte componente de la particula de
siembra para la particula de resina tiene una estructura reticulada.

Segun la presente invencion, puede proporcionarse una particula de resina con muchas oquedades en la superficie
de la misma, que posee resistencia al disolvente y resistencia térmica.

Breve descripcion de los dibujos

La Fig. 1 es una micrografia electronica de particulas de resina con muchas oquedades en la superficie de las
mismas del Ejemplo 1.

La Fig. 2 es una micrografia electronica de particulas de resina con muchas oquedades en la superficie de las
mismas del Ejemplo 1 después de evaluar la resistencia al disolvente (a 40°C durante dos meses).

La Fig. 3 es una micrografia electronica de una particula de resina con muchas oquedades en la superficie de la
misma del Ejemplo 1 después de evaluar la resistencia térmica (amasado en fundido a 300°C, formacién de una
lamina moldeada por termocompresion).

La Fig. 4 es una micrografia electronica de particulas de resina con muchas oquedades en la superficie de las
mismas del Ejemplo Comparativo 1.

La Fig. 5 es una micrografia electronica de particulas de resina con muchas oquedades en la superficie de las
mismas del Ejemplo Comparativo 2.

Mejor modo de llevar a cabo la invenciéon

La particula de resina con muchas oquedades en la superficie de la misma segun la presente invenciéon es una
particula de resina obtenida mediante el uso de una particula de siembra donde una parte componente de la
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particula de siembra para la particula de resina tiene una estructura reticulada.

Algunos ejemplos de la estructura reticulada incluyen, pero no se limitan a, una estructura reticulada de un grupo
carboxilo con un grupo glicidilo, un grupo hidroxilo, un grupo amino, una oxazolina, un oxetano, un carbonato, una
hidroxialquil amida, un haluro de aluminio, un acetidinio, un isocianato, una halohidrina, un alcoxi silano, etc.; una
estructura reticulada de un alcohol con un grupo glicidilo y un isocianato; una estructura autorreticulada de grupos
glicidilo; una estructura reticulada con enlaces de siloxano de grupos sililo; y similares.

En la presente invencion, la estructura reticulada con enlaces de siloxano de grupos sillo se explica mas
especificamente como un ejemplo de una forma de realizacion.

Se prefiere que una particula de siembra preparada a partir de monémeros con un grupo sililo, de forma que una
parte componente de una particula de siembra para la particula de resina tenga muchas propiedades, tenga una
estructura reticulada con enlaces de siloxano.

El monémero con un grupo sililo incluye, por ejemplo, un compuesto con un grupo sililo representado por la formula

(1):
OR!?

—Si—OR? (1)
OR3

donde R1 a R3 representan cada uno independientemente un atomo de hidrogeno o un grupo alquilo con un nimero
de carbonos de 1 a 5.

El grupo alquilo con un nimero de carbonos de 1 a 5 incluye, por ejemplos, un grupo metilo, un grupo etilo, un grupo
n-propilo, un grupo n-butilo, un grupo n-pentilo y similares.

Algunos ejemplos del monémero con un grupo sililo usado en la presente invencién incluyen, por ejemplo,
compuestos de vinilo tales como vinil trimetoxisilano, vinil trietoxisilano y etc.; compuestos epoxi tales como 2-(3,4-
epoxiciclohexil) etil trimetoxi silano, 3-glicidoxipropil trimetoxisilano, 3-glicidoxipropil metil dietoxisilano, 3-
glicidoxipropil trietoxisilano y etc.; compuestos de estirilo tales como p-estiril trimetoxisilano y etc.; compuestos
metacriloxi [en lo sucesivo, "acriloxi" y "metacriloxi" se denominan integramente como "metacriloxi"] tales como 3-
metacriloxipropil metil dimetoxisilano, 3-metacriloxipropil trimetoxisilano, 3-metacriloxipropil metil dietoxisilano, 3-
metacriloxipropil trietoxisilano, etc.; compuestos amino tales como N-2-(aminoetil)-3-aminopropil metil dimetoxisilano,
N-2-(aminoetil)-3-aminopropil trimetoxisilano, N-2-(aminoetil)-3-aminopropil trietoxisilano, 3-aminopropil
trimetoxisilano, 3-aminopropil trietoxisilano, 3-trietoxisilil-N-(1,3-dimetil-butilideno) propilamina, N-fenil-3-aminopropil
trimetoxisilano, etc.; compuestos ureido tales como 3-ureidopropil trietoxisilano etc.; compuestos de cloropropilo
tales como 3-cloropropil trimetoxisilano etc.; compuestos mercapto tales como 3-mercaptopropil metil dimetoxisilano,
3-mercaptopropil trimetoxisilano, etc.; compuestos de sulfuro tales como tetrasulfuro de bis(trietoxisililpropilo), etc.; y
compuestos de isocianato tales como 3-isocianato propiltrietoxisilano, etc. De entre dichos mondémeros se usan
preferiblemente compuestos metacriloxi tales como 3-metacriloxipropil metil dimetoxisilano, 3-metacriloxipropil
trimetoxisilano, 3-metacriloxipropil metil dietoxisilano, 3-metacriloxipropil trietoxisilano, etc. desde los puntos de vista
de reactividad y solubilidad en los disolventes de reaccién del mondémero con un grupo sililo durante la produccion
de la particula de siembra. Estos mondémeros con un grupo sililo pueden usarse solos o en combinacion de dos o
mas clases de los mismos.

La particula de resina con muchas oquedades en la superficie de la misma de la presente invenciéon puede
obtenerse mediante un procedimiento que comprende obtener un precursor de una particula de resina con muchas
oquedades en la superficie de la misma mediante polimerizacién con siembra de una particula de siembra
constituida por el monémero con un grupo sililo como componente monomeérico constitutivo en presencia de
monoémeros para la polimerizacion con siembra, y mediante reticulacion de los grupos sililo a través de una reaccion
quimica para formar enlaces de siloxano, y similares.

Un proceso para producir una particula de siembra en la que se usa el monémero con un grupo sililo usado en la
presente invencion como componente monomeérico constitutivo, pero no especialmente limitado a, incluye, por
ejemplo, procedimientos de polimerizacion tales como polimerizacion por emulsion o polimerizacion por dispersion
convencionalmente conocidos y similares.

En la presente memoria descriptiva, se explica con mas detalle un procedimiento de polimerizacién por dispersion
como una forma de realizacién. En este procedimiento se realiza una reaccion de polimerizacion del monémero con
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un grupo sililo, y opcionalmente otros mondmeros, en un disolvente de reaccidon que contiene un agente dispersante
mediante el uso de un iniciador de la polimerizacion.

Algunos ejemplos de los otros mondmeros incluyen ésteres metacrilicos tales como metacrilato de metilo [en lo
sucesivo, "acriloxi" y "metacriloxi" se denominan integramente como "metacriloxi"], metacrilato de etilo, metacrilato
de propilo, metacrilato de butilo, metacrilato de n-hexilo, metacrilato de ciclohexilo, metacrilato de 2-etilhexilo,
metacrilato de dodecilo, metacrilato de estearilo, etc.; ésteres de vinilo tales como acetato de vinilo, propionato de
vinilo, etc.; vinilos aromaticos tales como estireno, a-metilestireno, viniltolueno, dimetilestireno, etc.; y olefinas tales
como etileno, propileno, etc. De entre dichos otros mondmeros se usan preferiblemente metacrilato de metilo,
metacrilato de butilo y desde los puntos de vista de aumentar la resistencia al disolvente y la resistencia térmica de
la particula de resina con muchas oquedades en la superficie de la misma resultante. Estos otros monémeros
pueden usarse solos o en combinacion de dos o mas clases de los mismos.

La cantidad de los otros mondmeros que se va a usar es preferiblemente de 100 a 900 partes en masa, mas
preferiblemente de 150 a 900 partes en masa por 100 partes en masa del monémero con un grupo sililo. Cuando la
cantidad de los otros mondémeros que se va a usar es menor de 100 partes en masa, las particulas de siembra
resultantes tienen a agregarse. Ademas, cuando la cantidad de los otros mondmeros que se va a usar excede las
900 partes en masa, la resistencia al disolvente y la resistencia térmica de la particula de resina con muchas
oquedades en la superficie de la misma resultante tienden a no aumentar lo suficiente.

Algunos ejemplos del iniciador de la polimerizacién incluyen compuestos azo tales como 2,2’-azobis(2-
metilpropionitrilo), 1,1’-azobis(ciclohexano 1-carbonitrilo), etc.; peroxidos tales como dibenzoildioxidano, peréxido de
2,4-diclorobenzoilo, peroxipivalato de t-butilo, peréxido de 3,5,5-trimetilhexanail, peréxido de octanoilo, peroxido de
decanoilo, peréxido de lauroilo, peréxido de acido succinico, peroxido de acetilo, peroxi-2-etilhexanoato de t-butilo,
peréxido de m-toluilo, peréxido de benzoilo, acido t-butil peroxi maleico, peroxilaurato de t-butilo, hexanoato de t-
butilperoxi-3,5,5-trimetilo, peréxido de ciclohexanona, carbonato de t-butilperoxiisopropilo, 2,5-dimetil-2,5-
di(benzoilperoxi) hexano, 2,2-bis(t-butilperoxi) octano, peroxiacetato de t-butilo, 2,2-bis(t-butilperoxi) butano,
peroxibenzoato de t-butilo, peroxivalerato de n-butil-4,4-bis(t-butilo), diperoxiisoftalato de di-t-butilo, peréxido de
metiletilcetona, perdxido de dicumilo, 2,5-dimetil-2,5-di(t-butilperoxi) hexano, cumilperéxido de t-butilo, y similares.
De entre dichos iniciadores de la polimerizacion se usan preferiblemente 2,2’-azobis (2-metilpropionitrilo), 1,1’-
azobis(ciclohexano 1-carbonitrilo) y dibenzoildioxidano desde el punto de vista de facilidad en el control de la
reaccion de polimerizacion, y 2,2’-azobis(2-metilpropionitrilo) y 1,1’-azobis(ciclohexano 1-carbonitrilo) desde el punto
de vista de seguridad de las sustancias. Estos iniciadores de la polimerizacion pueden usarse solos o en
combinacién de dos o mas clases de los mismos.

La cantidad de los iniciadores de la polimerizacidon que se va a usar es preferiblemente de 0,5 a 5 partes en masa,
mas preferiblemente de 0,8 a 4 partes en masa por 100 partes en masa de todos los mondémeros que se van a usar
en la produccion de la particula de siembra. Cuando la cantidad de iniciadores de la polimerizacién que se va a usar
es menor de 0,5 partes en masa, la reaccion de polimerizacion tiende a requerir mucho tiempo. Ademas, cuando la
cantidad de iniciador de la polimerizacién que se va a usar excede las 5 partes en masa, tiende a producirse una
reaccion de polimerizacion rapida, y ademas el monémero usado en la produccion de una particula de siembra
tiende a descomponerse.

Algunos ejemplos del agente dispersante incluyen goma xantica, goma guar, carboximetilcelulosa,
polivinilpirrolidona, polimero de carboxivinilo, acido poliacrilico, alcohol polivinilico, polietilenglicol, 6xido de
polietileno, derivados de almiddn, polisacaridos y similares. De entre dichos agentes dispersantes se usan
preferiblemente polivinilpirrolidona y acido poliacrilico desde los puntos de vista de solubilidad en un disolvente de
reaccion, y de control del diametro de particula de una particula de siembra. Estos agentes dispersantes pueden
usarse solos o en combinacion de dos o mas clases de los mismos.

La cantidad del agente dispersante que se va a usar es preferiblemente de 30 a 100 partes en masa, mas
preferiblemente de 50 a 80 partes en masa por 100 partes en masa de todos los mondmeros usados en la
produccion de una particula de siembra. Cuando la cantidad del agente dispersante que se va a usar es menor de
30 partes en masa, las particulas de siembra resultantes tienen a agregarse. Ademas, cuando la cantidad del agente
dispersante que se va a usar excede las 100 partes en masa, el agente dispersante tiende a no disolverse en un
disolvente de reaccion.

Algunos ejemplos del disolvente de reaccion incluyen acetona, acetonitrilo, N,N-dimetilformamida, dimetilsulfoxido,
1-butanol, 2-propanol, 1-propanol, etanol, metanol, agua, etc. De entre dichos disolventes de reaccién se usan
preferiblemente metanol y etanol desde los puntos de vista de solubilidad de un monémero que se va a usar en la
produccion de una particula de siembra, y de estabilidad de una reaccion de polimerizacion. Estos disolventes de
reaccion pueden usarse solos o en combinacién de dos o mas clases de los mismos.

La cantidad de disolvente de reaccién que se va a usar es preferiblemente de 200 a 1.500 partes en masa, mas
preferiblemente de 500 a 1000 partes en masa por 100 partes en masa de todos los monémeros que se van a usar
en la produccion de una particula de siembra. Cuando la cantidad de disolvente de reaccién que se va a usar es
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menor de 200 partes en masa, el mondmero usado en la produccién de una particula de siembra tiende a no
disolverse. Ademas, cuando la cantidad de disolvente de reaccion que se va a usar excede las 1.500 partes en
masa, la reaccion tiende a realizarse de forma dificultosa.

La temperatura de reaccion de la reaccién de polimerizacion es preferiblemente de 20 a 100°C, mas preferiblemente
de 40 a 80°C desde los puntos de vista de aumentar la velocidad de la reaccion de polimerizacion, y ademas de que
se produzca de forma suave una reaccioén de polimerizacién. El tiempo de reaccion es habitualmente de 12 a 48
horas.

Por lo tanto, se realiza una polimerizacién por dispersion para obtener una particula de siembra constituida por el
monoémero con un grupo sililo como componente monomeérico constitutivo.

En la presente invencion, puede obtenerse un precursor de una particula de resina con muchas oquedades en la
superficie de la misma, por ejemplo, mediante polimerizacién con siembra de una particula de siembra constituida
por el monémero con un grupo sililo como componente monomérico constitutivo, en presencia de mondémeros para
la polimerizacion con siembra. El procedimiento de polimerizacion con siembra incluye, pero no se limita
especialmente a, por ejemplo, procedimientos de polimerizacion con siembra tales como un procedimiento de
polimerizaciéon en emulsion con siembra, un procedimiento de polimerizacion por dispersién con siembra, y similares.

En la presente memoria descriptiva, se explica con mas detalle el procedimiento de polimerizacién por dispersion
con siembra como una forma de realizacién. En este procedimiento puede obtenerse un precursor de una particula
con muchas oquedades mediante la polimerizacion por dispersién con siembra de monémeros para polimerizacion
con siembra en un disolvente (S1) en el que una particula de siembra constituida por el monémero con un grupo
sililo [en lo sucesivo puede denominarse simplemente como "una particula de siembra o particulas de siembra"]
como componente monomérico constitutivo, y secandolos. En este caso, se prefiere que el monémero para la
polimerizacién con siembra que formara una parte hueca, sea soluble en el disolvente (S1), y que el monédmero para
la polimerizacion con siembra sea un polimero de monémeros con una afinidad por el disolvente (S1) menor o igual
que la de la particula de siembra. Por ejemplo, como disolvente se usa un disolvente mixto de metanol/agua (S1). La
reaccion de polimerizacion se realiza preferiblemente en la copresencia de un disolvente organico (S2) que es un
mal disolvente o un no disolvente de un iniciador de la polimerizacion, de un agente dispersante y de la particula de
siembra, pero que es un buen disolvente de los mondémeros de polimerizacion con siembra y es inmiscible o
parcialmente inmiscible en el disolvente mencionado anteriormente (S1).

Algunos ejemplos del disolvente (S1) incluyen acetona, acetonitrilo, N,N-dimetilformamida, dimetilsulfoxido, 1-
butanol, 2-propanol, 1-propanol, etanol, metanol, agua, y similares. De entre dichos disolventes se usan
preferiblemente metanol, etanol y agua desde los puntos de vista de solubilidad de un mondémero para la
polimerizacién con siembra y de estabilidad de una reaccion de polimerizaciéon, y mas preferiblemente se usa el
disolvente mixto de metanol/agua. Estos disolventes (S1) pueden usarse solos o en combinacién de dos o mas
clases de los mismos.

La cantidad del disolvente (S1) que se va a usar es preferiblemente de 500 a 2.500 partes en masa, mas
preferiblemente de 1.000 a 2.000 partes en masa por 100 partes en masa de la particula de siembra que se va a
usar. Cuando la cantidad del disolvente (S1) que se va a usar es menor de 500 partes en masa, el monémero para
la polimerizacién con siembra tiene a no disolverse. Ademas, cuando la cantidad del disolvente (S1) que se va a
usar excede las 2.500 partes en masa, la reaccion tiende a realizarse de forma dificultosa.

Algunos ejemplos del mondmero para la polimerizacion con siembra incluyen ésteres de metacrilato de alquilo con
un numero de carbonos de 1 a 8 tales como metacrilato de metilo, metacrilato de etilo, metacrilato de propilo,
metacrilato de butilo, etc.; vinilos aromaticos tales como estireno, a-metilestireno, viniltolueno, dimetilestireno, etc.;
olefinas tales como etileno, propileno, etc.; y similares. De entre dichos monémeros para la polimerizacion con
siembra se usan preferiblemente metacrilato de butilo, metacrilato de etilo y estireno desde el punto de vista de
solubilidad en el disolvente (S1) y de estabilidad de la reaccion de polimerizacion. Estos mondémeros para la
polimerizacién con siembra pueden usarse solos o en combinacién de dos o mas clases de los mismos.

La cantidad del monémero que se va a usar en la polimerizacién con siembra es preferiblemente de 20 a 100 partes
en masa, mas preferiblemente 30 a 80 partes en masa por 100 partes en masa de la particula de siembra que se va
a usar. Cuando la cantidad del monémero que se va a usar para la polimerizacidon con siembra usada es menor de
20 partes en masa, los huecos tienden a no formarse sobre la superficie de la particula de siembra. Ademas, cuando
la cantidad del monémero que se va a usar para la polimerizacién con siembra excede las 100 partes en masa, los
huecos tienden a no formarse porque se cubre la superficie de una particula de siembra.

El disolvente organico (S2) no esta especificamente limitado si es un mal disolvente o un no disolvente de la
particula de siembra, pero es un buen disolvente de los monémeros de polimerizacion con siembra y es insoluble o
esta parcialmente disuelto en el disolvente mencionado anteriormente (S1). Algunos ejemplos del disolvente
organico (S2) incluyen decahidronaftaleno, ciclohexano, n-dodecano, limoneno y similares. De entre dichos
disolventes organicos se usa preferiblemente n-dodecano desde el punto de vista de la solubilidad del polimero
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producido en la superficie de la particula de siembra durante la polimerizacién por dispersién con siembra. Estos
disolventes organicos (S2) pueden usarse solos o en combinacion de dos o mas clases de los mismos.

La cantidad del disolvente organico (S2) que se va a usar es preferiblemente de 50 a 2.000 partes en masa, mas
preferiblemente de 100 a 1.500 partes en masa por 100 partes en masa del monémero para la polimerizacién con
siembra. Cuando la cantidad del disolvente organico (S2) que se va a usar es menor de 50 partes en masa, los
huecos tienden a no formarse sobre la superficie de la particula de siembra. Ademas, cuando la cantidad del
disolvente organico (S2) que se va a usar excede las 2.000 partes en masa, las particulas de siembra tienden a
agregarse.

Algunos ejemplos del iniciador de la polimerizacién incluyen compuestos azo tales como 2,2’-azobis(2-
metilpropionitrilo), 1,1’-azobis(ciclohexano 1-carbonitrilo), etc.; perdxidos tales como dibenzoildioxidano, peréxido de
2,4-diclorobenzoilo, peroxipivalato de t-butilo, peréxido de 3,5,5-trimetilhexanoail, peréxido de octanoilo, peroxido de
decanoilo, peréxido de lauroili, peréxido de acido succinico, peréxido de acetilo, peroxi-2-etilhexanoato de t-butilo,
peréxido de m-toluilo, peréxido de benzoilo, acido t-butil peroxi maleico, peroxilaurato de t-butilo, hexanoato de t-
butilperoxi-3,5,5-trimetilo, peréxido de ciclohexanona, carbonato de t-butilperoxiisopropilo, 2,5-dimetil-2,5-
di(benzoilperoxi) hexano, 2,2-bis(t-butilperoxi) octano, peroxiacetato de t-butilo, 2,2-bis(t-butilperoxi) butano,
peroxibenzoato de t-butilo, peroxivalerato de n-butil-4,4-bis(t-butilo), diperoxiisoftalato de di-t-butilo, peréxido de
metiletilcetona, perdxido de dicumilo, 2,5-dimetil-2,5-di(t-butilperoxi) hexano, cumilperéxido de t-butilo, y similares.
De entre dichos iniciadores de la polimerizacion se usan preferiblemente 2,2’-azobis (2-metilpropionitrilo), 1,1’-
azobis(ciclohexano 1-carbonitrilo) y dibenzoildioxidano desde el punto de vista de facilidad en el control de la
reaccion de polimerizacion, y 2,2’-azobis(2-metilpropionitrilo) y 1,1’-azobis(ciclohexano 1-carbonitrilo) desde el punto
de vista de seguridad de las sustancias. Estos iniciadores de la polimerizacion pueden usarse solos o en
combinacién de dos o mas clases de los mismos.

La cantidad de los iniciadores de la polimerizaciéon que se va a usar es preferiblemente de 2 a 10 partes en masa,
mas preferiblemente de 5 a 8 partes en masa por 100 partes en masa de la particula de siembra que se va a usar en
la produccién de una particula de siembra. Cuando la cantidad de iniciadores de la polimerizacién que se va a usar
es menor de 2 partes en masa, la reaccion de polimerizacién tiende a requerir mucho tiempo. Ademas, cuando la
cantidad de iniciador de la polimerizacidon que se va a usar excede las 10 partes en masa, no sélo tiende a
producirse una reaccion de polimerizacién rapida, sino que también el monémero que se va a usar en la produccion
de una particula de siembra tiende a descomponerse.

Algunos ejemplos del agente dispersante incluyen goma xantica, goma guar, carboximetilcelulosa,
polivinilpirrolidona, polimero de carboxivinilo, acido poliacrilico, alcohol polivinilico, polietilenglicol, 6éxido de
polietileno, derivados de almiddn, polisacaridos y similares. De entre dichos agentes dispersantes se usan
preferiblemente polivinilpirrolidona y acido poliacrilico desde los puntos de vista de solubilidad en un disolvente de
reaccion, y de estabilidad de una reaccion de polimerizacion. Estos agentes dispersantes pueden usarse solos o en
combinacién de dos o mas clases de los mismos.

La cantidad del agente dispersante que se va a usar es preferiblemente de 30 a 100 partes en masa, mas
preferiblemente de 40 a 90 partes en masa por 100 partes en masa de la particula de siembra que se va a usar.
Cuando la cantidad del agente dispersante que se va a usar es menor de 30 partes en masa, las particulas de
siembra tienen a agregarse. Ademas, cuando la cantidad del agente dispersante usado excede las 100 partes en
masa, los huecos tienden a no formarse sobre la superficie de la particula de siembra.

La temperatura de reaccién de la reaccion de polimerizacion con siembra es preferiblemente de 20 a 100°C, mas
preferiblemente de 40 a 80°C desde los puntos de vista de la formacion de oquedades en la superficie de la particula
de siembra, y ademas, de que se produzca de forma suave una reaccion de polimerizacion. El tiempo de reaccion es
habitualmente de 12 a 48 horas.

Por lo tanto, la polimerizacién por dispersion con siembra se realiza para obtener un precursor de una particula de
resina con muchas oquedades en la superficie de la misma, por ejemplo, mediante el lavado de las particulas de
siembra con un disolvente tal como metanol y etc., secandolas y eliminando gradualmente el disolvente residual de
las particulas.

En la presente invencion, la particula de resina con muchas oquedades en la superficie de la misma puede
obtenerse, por ejemplo, reticulando los grupos sililo contenidos en el precursor de la particula de resina con muchas
oquedades en la superficie mencionada anteriormente para formar enlaces de siloxano.

El procedimiento para formar enlaces de siloxano a partir de los grupos sililo no esta especialmente limitado, y los
enlaces de siloxano pueden formarse, por ejemplo, mediante dispersién en un medio que contiene agua en
presencia de un catalizador acido.

Algunos ejemplos del catalizador acido incluyen acido paratoluensulfénico, acido acético, acido férmico, acido citrico,
acido oxalico, y similares. De entre dichos catalizadores acidos, se usan preferiblemente acido paratoluensulfénico y
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acido acético desde los puntos de vista de solubilidad en un medio que contiene agua y de una formacién uniforme
de los puentes de siloxano. Estos catalizadores acidos pueden usarse solos o en combinacién de dos o mas clases
de los mismos.

La cantidad del catalizador acido que se va a usar es preferiblemente de 20 a 100 partes en masa, mas
preferiblemente de 40 a 80 partes en masa por 100 partes en masa del precursor de la particula de resina con
muchas oquedades en la superficie de la misma desde el punto de vista de que se produzca de forma suave la
reaccion de puentes de siloxano.

El anteriormente mencionado medio que contiene agua pueden mezclarse con alcoholes tales como metanol, etanol,
isopropanol, etc; y con disolventes organicos hidrdéfilos tales como acetonitrilo, etc.

La cantidad de agua en el medio que contiene agua es preferiblemente de 50 a 3.000 partes en masa, mas
preferiblemente de 70 a 2.000 partes en masa por 100 partes en masa del precursor de la particula de resina con
muchas oquedades en la superficie de la misma, desde el punto de vista de que se produzca de forma suave la
reaccion de puentes de siloxano.

Por lo tanto, la reaccidon de puentes de siloxano se realiza para obtener una particula de resina con muchas
oquedades en la superficie de la misma.

Aunque la razén por la que la particula de resina con muchas oquedades en la superficie de la misma de la presente
invencion es excelente en resistencia al disolvente y resistencia térmica no esta clara, se cree que es como sigue. A
saber, se cree que se forma una fuerte capa frente a un disolvente o al calor debido a que el componente de la
particula de siembra en esta particula resina tiene una estructura reticulada.

Dado que hay muchas oquedades dispuestas de forma regular en una superficie, y se forman una parte hueca y un
cuerpo de particula con diferentes tipos de resina para formar una estructura compleja, cuando la particula de resina
con muchas oquedades en la superficie de la misma de la presente invencién se usa como agente difusor de luz,
proporciona un excelente agente difusor de luz asi como una pelicula difusora de luz, una lamina difusora de luz y
una placa difusora de luz debido a un efecto sinérgico de una propiedad difusora de luz de las muchas oquedades y
una diferencia en el indice de refraccién entre los diferentes tipos de resina.

Aunque la proporcién en contenido de la particula de resina con muchas oquedades en la superficie de la misma en
el agente difusor de luz de la presente invencién no esta especialmente limitada, es deseable que sea del 1 al 100%
en masa, preferiblemente del 5 al 100% en masa por el volumen total del agente difusor de luz. Cuando la
proporcién en contenido de la particula de resina con muchas oquedades en la superficie de la misma es menor del
1% en masa, una propiedad difusora de luz tiende a no ejercerse suficientemente.

Ademas, algunos ejemplos de un aditivo opcional mezclado con el agente difusor de luz incluyen agentes difusores
de luz distintos a la particula de resina con muchas oquedades en la superficie de la misma; un colorante o un
pigmento, estabilizantes tales como un antioxidante, y etc.; retardantes de la llama; agentes antiestaticos; y
similares.

Con objeto de producir una placa difusora de luz mediante el uso del agente difusor de luz de la presente invencion,
por ejemplo, hay un procedimiento que comprende mezclar hasta dispersar un agente difusor de luz que contiene la
particula de resina con muchas oquedades en la superficie de la misma y opcionalmente otros aditivos en una resina
de matriz transparente, y formar la mezcla con la forma deseada, por ejemplo, mediante el uso de un procedimiento
por extrusiéon, de un proceso de moldeo por inyeccion y de un procedimiento de moldeo con rodillos. Algunos
ejemplos de la resina de matriz transparente incluyen resinas basadas en metacrilico, resinas basadas en
policarbonato, resinas basadas en estireno, etc.

Ademas, con objeto de producir una pelicula difusora de luz o una lamina difusora de luz mediante el uso del agente
difusor de luz de la presente invencion, por ejemplo, hay un procedimiento que comprende aplicar un agente difusor
de luz que contiene la particula de resina con muchas oquedades en la superficie de la misma con un ligante en uno
de los lados o en ambos lados de una resina de matriz formada en una pelicula, en una lamina y similares. Con
objeto de aplicar un agente difusor de luz a una resina de matriz, el agente difusor de luz se mezcla hasta
dispersarlo en, por ejemplo, un ligante polimérico organico disuelto en un disolvente, y aplicandolo sobre la resina de
matriz. Como procedimiento de aplicacién puede utilizarse un procedimiento por inmersion, un procedimiento de
recubrimiento con rodillo, una impresion en pantalla y similares. Como la resina de matriz son apropiados tereftalato
de polietileno, poliéster, poliamida, metacrilato de polimetilo, policarbonato, cloruro de polivinilo y similares. De entre
dichas resinas de matriz se usa apropiadamente tereftalato de polietileno desde punto de vista de maleabilidad y
similares. El espesor de la capa difusora de luz que contiene un agente difusor de luz es habitualmente de 5 a 50
um, preferiblemente de 10 a 30 pum.

Algunos ejemplos del ligante polimérico organico incluyen resina de poliéster, resina de copolimero de etileno-
acetato de vinilo, resina de éster acrilico, resina de uretano y similares. De entre dichos ligantes poliméricos



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2405932 T3

organicos se usa apropiadamente resina de poliéster desde los puntos de vista de un indice de refraccion, de una
propiedad adhesiva con una matriz, de resistencia a la abrasion, de transparencia y similares.

La cantidad mezclada de un agente difusor de luz y de un ligante polimérico organico es habitualmente de 50 a 500
partes en masa, preferiblemente de 70 a 350 partes en masa del agente difusor de luz por 100 partes en masa del
ligante polimérico organico. Cuando la cantidad mezclada esta en un intervalo de 50 a 500 partes en masa, las
disminuciones en la bruma y la transmitancia de luz total son pequefias.

Con respecto a las caracteristicas de la pelicula difusora de luz de la presente invencion, la bruma es del 80% o
mayor, preferiblemente del 85% o mayor, y la tasa de transmisiéon de luz es habitualmente del 80% o mayor,
preferiblemente en un intervalo del 85 al 95%. Cuando la bruma es menor del 80%, la resolucién de las pantallas,
por ejemplo, en una pantalla de cristal liquido, y similares, tiende a ser inferior. Cuando la transmisién de la luz es
menor del 80%, el brillo de las pantallas tiende a deteriorarse.

Ejemplos

Aunque la presente invencion se explicara con detalle a continuacién con Ejemplos y Ejemplos Comparativos, la
presente invencion no esta limitada a estos ejemplos en modo alguno.

Se evaluaron la resistencia al disolvente y la resistencia térmica de la particula de resina con muchas oquedades en
la superficie de la misma, obtenida en los Ejemplos 1 - 4 y en los Ejemplos Comparativos 1 - 2, mediante los
siguientes procedimientos:

(1) Resistencia al disolvente

Las particulas de resina con muchas oquedades en la superficie de la misma se sumergieron en un vaso de
precipitados en el que se introdujo 2-butanona, y el vaso de precipitados se tapd y se almaceno a 40°C.

Después de dos meses, las particulas de resina con muchas oquedades en la superficie de la misma se retiraron, y
se observo el estado de la superficie con un microscopio electrénico (JEOL Co., Ltd. Producto N° JSM-6390LA). Los
resultados de la evaluacion se muestran en la Tabla 1.

(2) Resistencia térmica

Se mezclaron dos partes en masa de las particulas de resina con muchas oquedades en la superficie de la misma 'y
98 partes en masa de resina de poliestireno (Toyo Styrene Co. Ltd., articulo N> HRM40) y se amasaron en fundido a
300°C. Posteriormente, se moldearon mediante una prensa en caliente para preparar una lamina de 2 mm de
espesor.

Las particulas de resina con muchas oquedades en la superficie de las mismas, que estaban contenidas en la
lamina, se evaluaron con un microscopio electrénico (JEOL Co., Ltd. Producto N° JSM-6390LA). Los resultados de la
evaluacion se muestran en la Tabla 1.

[Ejemplo 1]

[Produccion de una particula de siembra constituida por un monémero con un grupo sillo como componente
monomeérico constitutivo]

Se introdujeron ciento setenta y ocho gramos de metanol, 22 g de estireno, 5,6 g de 3-metacriloxipropil
trimetoxisilano, 18 g de polivinilpirrolidona (K - 30) y 0,6 g de 2,2’-azobis(2-metilpropionitrilo) en un recipiente de
reaccion de 500 ml equipado con un agitador y un tubo condensador, y se realizd una reaccién de polimerizacion a
una velocidad rotatoria de agitacion de 300 rpm, y a 60°C durante 24 horas.

Después de la polimerizacion, la mezcla de reaccién se filtr6 para obtener 20,2 g de particulas de siembra
constituidas por un monémero con un grupo sililo como componente monomérico constitutivo.

[Produccién de una particula de precursor de resina con muchas oquedades en la superficie de la misma]

En un recipiente de reaccion de 500 ml equipado con un agitador y un tubo condensador se introdujeron 48,67 g de
metanol y 21,89 g de agua, y se dispersaron en la mezcla 4,19 g de las particulas de siembra constituidas por un
mondémero con un grupo sililo como componente monomérico constitutivo. Ademas, se afiadieron 2,7 g de
polivinilpirrolidona (K - 30) y 2,625 g de polivinilpirrolidona al 8% en masa (K - 90) en una disolucién acuosa de
metanol (70% en masa de la disolucion acuosa de metanol), 0,1398 g de 2,2’-azobis(2-metilpropionitrilo) y 0,0021 g
de 1,1’-azobis(ciclohexano 1-carbonitrilo).
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En una atmosfera de gas nitrogeno, se afadié de forma continua un disolvente mixto de 2,1 g de acrilato de n-butilo
y 7, 54 g de n-dodecano a la mezcla durante 5 horas a una velocidad rotatoria de agitacion de 300 rpm, y a 60°C, y
se dejaron reaccionar adicionalmente a la misma temperatura durante 5 horas.

Después de la polimerizacion, la mezcla de reaccioén se filird, se lavé con metanol. Subsiguientemente se secé a
vacio a 25°C para obtener 5,56 g de un precursor de particula de resina con muchas oquedades en la superficie de
la misma.

[Produccién de una particula de resina con muchas oquedades en la superficie de la mismal]

Se introdujeron 14,35 g de metanol y 26,98 g de agua en un recipiente de reaccion de 200 ml equipado con un
agitador y un tubo condensador, y se dispersaron 2,50 g del precursor de la particula de resina con muchas
oquedades en la superficie de la misma. Ademas, se afadieron 1,518 g de acido para-toluensulfénico
monohidratado, y se dejo reaccionar a una velocidad rotatoria de agitacion de 200 rpm, y a 60°C durante 3 horas en
una atmosfera de gas nitrégeno.

Después de la reaccion, la mezcla de reaccion se filtré para obtener 2,50 g de una particula de resina con muchas
oquedades en la superficie de la misma. La micrografia electrénica de las particulas de resina resultantes con
muchas oquedades en la superficie se muestra en la Fig. 1.

[Ejemplo 2]

Segun la misma forma que la del Ejemplo 1 [Produccién de una particula de siembra constituida por un monémero
con un grupo sillo como componente monomérico constitutivo] excepto porque se sustituyeron 5,6 g de 3-
metacriloxipropil trimetoxisilano por 5,2 g de 3-metacriloxipropil metil dimetoxisilano, se obtuvieron 2,50 g de
particulas de resina con muchas oquedades en la superficie.

[Ejemplo 3]

Segun la misma forma que la del Ejemplo 1 [Produccién de una particula de siembra constituida por un monémero
con un grupo sillo como componente monomérico constitutivo] excepto porque se sustituyeron 5,6 g de 3-
metacriloxipropil trimetoxisilano por 6,5 g de 3-metacriloxipropil trietoxisilano, se obtuvieron 2,50 g de particulas de
resina con muchas oquedades en la superficie.

[Ejemplo 4]

Segun la misma forma que la del Ejemplo 1 [Produccién de una particula de siembra constituida por un monémero
con un grupo sillo como componente monomérico constitutivo] excepto porque se sustituyeron 5,6 g de 3-
metacriloxipropil trimetoxisilano por 5,3 g de 3-acriloxipropil trimetoxisilano, se obtuvieron 2,50 g de particulas de
resina con muchas oquedades en la superficie.

[Ejemplo Comparativo 1]

Se introdujeron quinientos cuatro gramos de metanol, 216 g de agua purificada y 54 g de decalin en un recipiente de
reaccion de 2 | equipado con un agitador y un tubo condensador, y se disolvieron 1,8 g de polivinilpirrolidona (K - 90)
en la mezcla, y se afiadieron 30 g de particulas esféricas de metacrilato de polimetilo (un diametro de volumen
medio de particula de 5 mm), y se dispersaron. Ademas, se afiadieron 18 g de estireno y 1,2 g de 2,2’-azobis(2-
metilpropionitrilo), y el espacio interior del recipiente de reaccion se modificé a una atmosfera de gas nitrégeno, y
después se realizo la reaccion de polimerizacion a una velocidad rotatoria de agitacion de 450 rpm, y a 60°C durante
24 horas.

Se realiz6 una separacion soélido-liquido de la mezcla de reaccién tipo emulsién resultante mediante una separacion
por centrifugacion, las particulas de resina aisladas se lavaron con metanol y después se secaron a vacio a 25°C
para obtener 46,5 g de un precursor de particula de resina con muchas oquedades en la superficie de la misma. La
micrografia electrénica de las particulas de resina resultantes con muchas oquedades en la superficie se muestra en
la Fig. 4.

[Ejemplo Comparativo 2]

Se introdujeron doscientos cincuenta gramos de metanol, 750 g de agua purificada y 108 g de estireno en un
recipiente de reaccioén de 2 | equipado con un agitador y un tubo condensador, y se hicieron reaccionar a una
velocidad rotatoria de agitacion de 450 rpm, y a 70°C durante 24 horas en una atmodsfera de gas nitrégeno para
obtener una emulsién de particulas de poliestireno.

Se pusieron treinta gramos (en conversion de contenido sdélido) de una emulsion de las particulas de poliestireno
seguin se obtuvieron anteriormente en un recipiente de reaccion de 2 | equipado con un agitador y un tubo
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condensador, se afiadieron 12,9 g de acrilato de n-butilo y se dejaron reposar a 0°C durante 24 horas para absorber
el acrilato de n-butilo en las particulas de poliestireno para expandir las particulas de poliestireno. Posteriormente, se
afadieron 1.000 g de un disolvente mixto de etanol/agua (proporcién ponderal: 10/90), y 1 g de persulfato potasico, y
se realizé una reaccién de polimerizacion a una velocidad rotatoria de agitacion de 450 rpm, y a 70°C durante 24
horas.

Después de la polimerizacion, la mezcla de reaccioén se filtrd, se lavé con metanol. Subsiguientemente se secé a
vacio a 25°C para obtener 42,9 g de particulas de resina con muchas oquedades en la superficie de las mismas. La
micrografia electronica de la particula de resina resultante con muchas oquedades en la superficie se muestra en la
Fig. 5.

Tabla 1
Resistencia al disolvente Resistencia térmica
Ejemplo 1 Las oquedades permanecieron. Las oquedades permanecieron.
Ejemplo 2 Las oquedades permanecieron. Las oquedades permanecieron.
Ejemplo 3 Las oquedades permanecieron. Las oquedades permanecieron.
Ejemplo 4 Las oquedades permanecieron. Las oquedades permanecieron.
. . Las particulas desaparecieron Las particulas se fusionaron o se
Ejemplo Comparativo 1 . ; :
después de 30 min. dispersaron hasta desaparecer
. . Las particulas desaparecieron Las particulas se fusionaron o se
Ejemplo Comparativo 2 . ; :
después de 30 min. dispersaron hasta desaparecer

En la evaluacion de la resistencia al disolvente, se confirmé a partir de una micrografia electrénica (por ejemplo, Fig.
2) que después de estar almacenadas en 2-butanona a 40°C durante dos meses, las particulas de resina con
muchas oquedades en la superficie de las mismas de los Ejemplos 1 - 4 mantenian unas propiedades similares a las
anteriores a la evaluacion. Sin embargo, incluso cuando las particulas de resina con muchas oquedades en la
superficie de las mismas de los Ejemplos Comparativos 1 y 2 se almacenaron en 2-butanona a 40°C sélo durante 30
minutos, las propias particulas de resina se disolvieron hasta desaparecer en el disolvente.

En la evaluacion de la resistencia térmica, se confirmé a partir de una micrografia electrénica (por ejemplo, Fig. 3)
que las particulas de resina con muchas oquedades en la superficie de las mismas de los Ejemplos 1 - 4 mantenian
las oquedades incluso cuando se preparé una lamina mediante moldeo con prensa en caliente después de un
amasado en fundido a 300°C. Sin embargo, las particulas de resina con muchas oquedades en la superficie de las
mismas de los Ejemplos Comparativos 1 y 2 se fusionaron o se dispersaron en la resina de poliestireno hasta
desaparecer.

Estos resultados indican que la particula de resina con muchas oquedades en la superficie de la misma de la
presente invencion es excelente en resistencia al disolvente y resistencia térmica.

Aplicabilidad industrial

Dado que la particula de resina con muchas oquedades en la superficie de la misma de la presente invencion es
excelente en resistencia al disolvente y resistencia térmica, ademas de las propiedades difusoras de luz, la particula
de resina es apropiada para su uso, por ejemplo, no so6lo en cosméticos que contienen aceite de silicona y similares
en una preparacion, en una pelicula difusora de luz y en una lamina difusora de luz preparada mediante la
dispersion de las particulas de resina como un agente difusor de luz en un disolvente organico tal como 2-butanona
y similares en un proceso de produccion, y en una placa difusora de luz preparada amasando con una elevada
fuerza de cizallamiento de las particulas de resina como agente difusor de luz con poliestireno, o metacrilato de
polimetilo y similares, que funde a una elevada temperatura de aproximadamente 300°C en un proceso de
produccion.
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REIVINDICACIONES

1. Una particula de resina con muchas oquedades en la superficie de la misma, que se obtiene mediante el uso de
una particula de siembra, donde una parte componente de dicha particula de siembra para dicha particula de resina
tiene una estructura reticulada.

2. La particula de resina con muchas oquedades en la superficie de la misma segun la reivindicacion 1, dicha
particula de siembra es una resina constituida por un monémero con un grupo sililo representado por la féormula (1):

OR?
—Si—OR? (1)

OR3

donde R1 a R3 representan cada uno independientemente un atomo de hidrégeno o un grupo alquilo con un nimero
de carbonos de 1 a 5.

3. La particula de resina con muchas oquedades en la superficie de la misma segun la reivindicacion 2, donde el
monoémero con un grupo sililo es al menos uno elegido del grupo que consiste en 3-metacriloxipropil metil
dimetoxisilano, 3-metacriloxipropil trimetoxisilano, 3-metacriloxipropil metil dietoxisilano y 3-metacriloxipropil
trietoxisilano.

4. La particula de resina con muchas oquedades en la superficie de la misma segun la reivindicacion 1, que se
obtiene mediante la polimerizacién con siembra de un mondémero para la polimerizacién con siembra en presencia
de dicha particula de siembra constituida por un monémero con un grupo reactivo reticulable, y reticulando al menos
una parte de dicha particula de siembra.

5. La particula de resina con muchas oquedades en la superficie de la misma segun la reivindicacion 4, donde el
procedimiento para la polimerizaciéon con siembra es un procedimiento de polimerizacién por dispersion con siembra.

6. Un agente difusor de luz que comprende la particula de resina con muchas oquedades en la superficie de la
misma segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5.

7. Una pelicula difusora de luz obtenida mediante la aplicacion del agente difusor de luz de la reivindicacion 6 a una
resina en pelicula con un ligante.

8. Una lamina difusora de luz obtenida mediante la aplicacion del agente difusor de luz de la reivindicaciéon 6 a una
resina en lamina con un ligante.

9. Una placa difusora de luz obtenida mezclando hasta dispersar el agente difusor de luz de la reivindicacion 6 en
una resina de matriz transparente, y formandola.
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