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Composicion de recubrimiento antiniebla
DESCRIPCION
Campo técnico

La presente invencion se refiere a una composicion de recubrimiento antiniebla que se forma sobre un sustrato tal
como un faro de automévil, que no permite opalescencia y otros problemas incluso cuando se aplica y se seca bajo
condiciones de alta humedad, y que puede curarse térmicamente en un tiempo corto y a una baja temperatura para
formar una pelicula de recubrimiento con buena adhesién al sustrato y excelente resistencia al calor y propiedades
antiniebla.

Técnica anterior

En los faros de automoviles y otros dispositivos de iluminacién de vehiculos, se produce niebla cuando aire de alta
humedad entra en la camara de la luz, el cristal se enfria por aire exterior, lluvia y la humedad condensa sobre la
superficie interna. Esto reduce el brillo del faro del vehiculo, y también puede hacer que el cristal sea menos
atractivo, causando el descontento del usuario. Los recubrimientos antiniebla que estan recubiertos sobre las areas
en las que la niebla se produce son conocidos como un medio para prevenir tal empafiamiento del cristal.

Los solicitantes en este caso ya han propuesto una composicion de recubrimiento antiniebla curada térmicamente tal
como la siguiente (véase el Documento de patente 1). Esta composicion de recubrimiento antiniebla curada
térmicamente contiene un monémero que tiene un grupo funcional reticulable que es tanto un grupo N-metilol, un
grupo N-metilol éter como un grupo hidroxilo, y un copolimero de bloque o de injerto que consiste en una parte de
polimero hidréfilo formada de un mondémero hidréfilo y un (met)acrilato de alquilo inferior y una parte de polimero
hidréfobo formada de un mondémero de vinilo que tiene un grupo acido sulfénico, carboxilo o acido fosférico y un
(met)acrilato de alquilo inferior. Con esta composicion de recubrimiento antiniebla es posible formar una pelicula de
recubrimiento por la cual se mantengan las excelentes propiedades antiniebla y adhesividad en entornos de alta
temperatura.

Documento de patente 1: Solicitud de patente japonesa abierta a consulta por el publico n® H6-212146 (pagina 2,
pagina 3, paginas 14 a 17)

El documento JP S51 125112 A describe una composicion de recubrimiento termoestable soluble en agua basada
en acrilico.

El documento JP 2007 051254 proporciona una composicion de recubrimiento en emulsién que puede formar una
excelente pelicula anti-empafiamiento sobre la superficie de, por ejemplo, un material de plastico transparente o un
material de metal.

El documento JP 6 107967 A describe una composicion de agente anti-empafiamiento tipo termoestable adecuada
para mejorar las propiedades anti-empafiamiento y adhesividad en un entorno de alta temperatura.

Resumen de la invencién

Sin embargo, con la composicién de recubrimiento antiniebla del Documento de patente 1 se requiere un tiempo de
curado largo de 60 minutos para curar térmicamente la pelicula de recubrimiento a una baja temperatura de 80 °C.
Otro problema es la opalescencia atribuible a la parte de polimero hidréfobo del copolimero, que se produce si la
humedad relativa (HR) del entorno supera el 60 % cuando se aplica la composicion de recubrimiento antiniebla, y
frecuentemente produce blanqueamiento de la pelicula recubierta. La opalescencia es un fenémeno que se produce
cuando la humedad es alta (tal como HR 60 % o mas) cuando un material de recubrimiento se aplica y se seca, en el
que finas particulas de humedad en el aire condensan sobre la superficie de la pelicula de recubrimiento durante la
aplicacién y secado, y los componentes de resina se agregan y precipitan, produciendo bultos e indentaciones sobre
la superficie de la pelicula de recubrimiento que hacen que la pelicula de recubrimiento parezca blanca.

Es un objetivo de la presente invencién proporcionar una composicién de recubrimiento antiniebla por la cual la
opalescencia se suprima incluso cuando un material de recubrimiento se aplica y se seca bajo condiciones de alta
humedad, y que pueda curarse térmicamente en un tiempo corto y a una baja temperatura para obtener una pelicula
de recubrimiento con buena adhesion a un sustrato y excelente resistencia al calor y propiedades antiniebla.

Para lograr este objetivo, la composicion de recubrimiento antiniebla de un aspecto de la presente invencion
comprende un copolimero (A) formado de una mezcla de mondémeros que contiene un monémero (Al), un
monomero (A2) y un monémero (A3); un compuesto béasico (B); y un tensioactivo (C). EI monémero (Al) es
monomero de vinilo que tiene grupo N-metilol o grupo N-alcoximetilol. El monémero (A2) es monémero de vinilo que
tiene grupo acido sulfénico. El monémero (A3) es mondmero de (met)acrilato de alquilo. El contenido del monémero
(Al) es 3 a 20 partes en masa, el contenido del monémero (A2) es 3 a 20 partes en masa, el contenido del
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mondémero (A3) es 60 a 94 partes en masa, y el total de los mondémeros (Al) y (A2) es 6 a 40 partes en masa por
100 partes en masa como el total de los monémeros (Al), (A2) y (A3), mientras que el contenido del compuesto
bésico (B) es 50 al 90 % en moles del grupo acido sulfénico en el monémero (A2), y el contenido del tensioactivo (C)
es 0,5 a 30 partes en masa por 100 partes en masa del copolimero (A).

Preferentemente, la mezcla de mondmeros contiene ademas un mondémero de N,N-dialquil(met)acrilamida (A4),
siendo el contenido del mondémero (A4) 5 a 50 partes en masa por 100 partes en masa como el contenido
combinado de los monémeros (A3) y (A4).

La constante de disociacion de la base del compuesto basico (B) en una disolucion acuosa a 25 °C es
preferentemente 3 a 14.

El punto de ebullicién del compuesto basico (B) es preferentemente 130 a 1500 °C.

En un ejemplo, el copolimero (A) tiene estructuras reticuladas formadas por una reaccion de condensacién del grupo
N-metilol o grupo N-alcoximetilol del monémero (A1), y el monémero (A2) tiene un grupo acido sulfénico neutralizado
que mejora la hidrofilia y resistencia al calor del copolimero (A) y un grupo acido sulfénico no neutralizado que
promueve la reaccién de condensacion del monémero (Al).

Los siguientes efectos pueden lograrse con la presente invencion.

Con la composicién de recubrimiento antiniebla de la primera invencién se consiguen buenas propiedades de curado
basandose en las propiedades del monémero (Al), mientras que se acelera el curado a bajas temperaturas y se
logra la supresién de la opalescencia basandose en las propiedades del monémero (A2), y se consiguen buena
resistencia al calor y adhesividad con el sustrato basandose en las propiedades del monémero (A3) que forman el
copolimero. Ademas, el neutralizar algunos de los grupos acido sulfénico del monémero (A2) basandose en las
propiedades del compuesto basico (B) sirve para aumentar la hidrofilia del copolimero, mientras que también se
potencia el efecto de supresién de la opalescencia y se proporciona excelente resistencia al calor suprimiendo la
degradacion por oxidacién de la pelicula de recubrimiento producida por grupos acido sulfénico bajo condiciones a
alta temperatura. Adicionalmente, se logran buenas propiedades antiniebla por el efecto tensioactivo del tensioactivo
(C), que reduce la tension superficial de la humedad que se adhiere a la superficie de la pelicula de recubrimiento de
manera que forme una pelicula de agua.

Asi, con la composicion de recubrimiento antiniebla se suprime la opalescencia, incluso cuando el material de
recubrimiento se aplica y se seca bajo condiciones de alta humedad, y puede lograrse el curado térmicamente en un
tiempo corto y a una baja temperatura para obtener una pelicula de recubrimiento con buena adhesién a un sustrato
y excelente resistencia al calor y propiedades antiniebla.

MEJOR MODO PARA LLEVAR A CABO LA INVENCION
A continuacién se explican en detalle realizaciones detalladas de la presente invencion.
<Composicién de recubrimiento antiniebla>

La composicion de recubrimiento antiniebla de la presente realizacion comprende un copolimero (A) formado de una
mezcla de monémeros que contiene un monémero (A1), un monémero (A2) y un monémero (A3); un compuesto
basico (B); y un tensioactivo (C). El monémero (A1) es mondmero de vinilo que tiene grupo N-metilol (-NHCH,OH) o
grupo N-alcoximetilol (-NHCH,OR, en la que R es grupo alquilo). El monémero (A2) es monémero de vinilo que tiene
grupo acido sulfénico (grupo sulfo, -SO3H). El monémero (A3) es mondmero de (met)acrilato de alquilo.

Esta composicion de recubrimiento antiniebla puede usarse favorablemente como material de recubrimiento
antiniebla para, por ejemplo, faros y otros dispositivos de iluminacion de vehiculos. Esta composicion de
recubrimiento antiniebla no permite la opalescencia y otros problemas cuando se aplica y se seca bajo condiciones
de alta humedad, y puede curarse térmicamente en un tiempo corto y a una baja temperatura. Una pelicula de
recubrimiento obtenida curando térmicamente la composicion de recubrimiento antiniebla tiene buena adhesién a un
sustrato (objeto que va a recubrirse) y excelente resistencia al calor y propiedades antiniebla.

Los componentes de la composicién de recubrimiento antiniebla se explican secuencialmente a continuacion.
[Copolimero (A)]

[Monémero (Al)]

Primero se explica el monémero (A1) que forma el copolimero, o en otras palabras un monémero de vinilo que tiene

grupo N-metilol o N-alcoximetilol. Este monémero (Al) es un monodmero de vinilo para formar estructuras reticuladas
en el copolimero por reticulacién intermolecular en una reaccion de condensacién por deshidratacién, reaccion de
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condensacion por desalcoholizacion u otra reaccién de condensacion. Debido a que el monémero (Al) tiene tales
grupos funcionales reticulables, se forman estructuras reticuladas en el copolimero cuando se calienta después de la
fabricacion. Esta reaccion de condensacién es promovida por un catalizador acido.

Ejemplos del monémero (Al) incluyen, por ejemplo, N-metilol(met)acrilamida, N-metoximetilol(met)acrilamida y N-
butoximetilol(met)acrilamida. Uno o dos o mas de éstos pueden usarse como monémero (Al). De estos monémeros,
la N-metilol(met)acrilamida es particularmente deseable como mondmero (Al) por la excelente estabilidad durante el
almacenamiento de la composicidn de recubrimiento antiniebla y las excelentes propiedades de curado térmico a
bajas temperaturas.

El contenido del monémero (Al) es 3 a 20 partes en masa o preferentemente 5 a 15 partes en masa por 100 partes
en masa como el total de los monoémeros (Al), (A2) y (A3). Si el contenido del monémero (Al) es inferior a 3 partes
en masa, las propiedades de curado a baja temperatura del copolimero se reducen, y el tiempo de curado se
prolonga. Si el contenido del monémero (Al) supera 20 partes en masa, por otra parte, aumenta la densidad de
reticulaciéon del copolimero, reduciendo las propiedades antiniebla de la pelicula de recubrimiento, y la reaccion de
reticulacién puede avanzar con el tiempo si la pelicula se deja bajo condiciones a alta temperatura, reduciendo
adicionalmente las propiedades antiniebla de la pelicula.

[Monémero (A2)]

A continuacion se explica el monémero (A2), o en otras palabras un monémero de vinilo que tiene grupo acido
sulfénico. Este mondmero (A2) funciona como un catalizador &cido para promover la reacciéon de condensacion del
monomero (Al) a bajas temperaturas, y también sirve para dar a la pelicula de recubrimiento un buen aspecto
externo, aumentando la hidrofilia del copolimero y suprimiendo la opalescencia cuando la composicion se aplica y se
seca bajo condiciones de alta humedad.

Ejemplos del monémero (A2) incluyen, por ejemplo, (met)acrilato de 3-sulfopropilo, (met)acrilato de 2-sulfoetilo,
acido 2-acrilamido-2-metilpropanosulfonico, acido p-estirenosulfénico, acido vinilsulfénico y acido metalilsulfonico.
Pueden usarse uno o mas de éstos como monémero (A2).

De estos mondémeros, el (met)acrilato de 3-sulfopropilo, (met)acrilato de 2-sulfoetilo y acido 2-acrilamido-2-
metilpropanosulfénico son particularmente deseables como el monémero (A2) por la excelente capacidad de
copolimerizacion con el monémero (Al).

El contenido del monémero (A2) es 3 a 20 partes en masa o preferentemente 5 a 15 partes en masa por 100 partes
en masa como el total de los monoémeros (Al), (A2) y (A3). Si el contenido del monémero (A2) es inferior a 3 partes
en masa, no funciona suficientemente como catalizador acido en la reacciéon de condensacion del monémero (Al),
de manera que las propiedades de curado a baja temperatura del copolimero se reducen y el tiempo de curado
tiende a ser mayor. El copolimero también se vuelve insuficientemente hidréfilo, y hay un riesgo de opalescencia
cuando la composicion se aplica y se seca bajo condiciones de alta humedad. Por otra parte, si el contenido del
mondémero (A2) supera las 20 partes en masa, la polaridad del copolimero (A) es mucho mayor, y la adhesividad de
la pelicula de recubrimiento tiende a ser menos debido a que se reduce la afinidad entre la pelicula de recubrimiento
y el sustrato, mientras que al mismo tiempo la resistencia al calor de la pelicula de recubrimiento tiende a ser menos
debido a que hay un aumento del riesgo de degradacién por oxidacion de la pelicula de recubrimiento producida por
grupos acido sulfénico del monémero (A2) bajo condiciones de alta temperatura.

[Monémero (A3)]

A continuacion se explica el mondémero (A3), que es un mondémero de (met)acrilato de alquilo. Este monémero (A3)
es un componente que potencia la resistencia al calor de la pelicula de recubrimiento y confiere buena adhesividad,
aumentando la afinidad entre la pelicula de recubrimiento y el sustrato. Los mondémeros de (met)acrilato de alquilo
son ésteres de alquilo lineal, ramificado o ciclico de acido (met)acrilico.

Ejemplos de este monémero (A3) incluyen (met)acrilato de metilo, (met)acrilato de etilo, (met)acrilato de n-propilo,
(met)acrilato de isopropilo, (met)acrilato de n-butilo, (met)acrilato de isobutilo, (met)acrilato de t-butilo, (met)acrilato
de 2-etilhexilo, (met)acrilato de laurilo, (met)acrilato de estearilo y (met)acrilato de ciclohexilo. Uno o dos o mas de
éstos pueden usarse como mondmero (A3).

Se prefiere un mondémero de (met)acrilato de alquilo inferior como monémero (A3). Los monémeros de (met)acrilato
de alquilo inferior son aquellos monémeros de (met)acrilato de alquilo en los que el nimero de atomos de carbono
en el grupo alquilo del éster de alquilo es 1 a 4. Se prefiere un (met)acrilato de alquilo inferior en el que el grupo
alquilo del éster de alquilo tiene 1 6 2 atomos de carbono como mondémero (A3). Si se usa un (met)acrilato de alquilo
en el que el grupo alquilo del éster de alquilo tiene 5 o mas atomos de carbono, se reduce la hidrofilia del
copolimero, y hay un elevado riesgo de opalescencia cuando la composicion se aplica y se seca en condiciones de
alta humedad.
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El contenido del monémero (A3) es 60 a 94 partes en masa o preferentemente 70 a 90 partes en masa por 100
partes en masa como el total de los monémeros (Al), (A2) y (A3). Si el contenido del monémero (A3) es inferior a 60
partes en masa, la adhesividad entre la pelicula de recubrimiento y el sustrato se reducen debido a las elevadas
proporciones de los monoémeros (Al) y (A2). Si el contenido del monémero (A3) supera las 94 partes en masa, por
otra parte, las propiedades de curado a baja temperatura del copolimero son menores debido a la disminucién de las
proporciones de monémeros (Al) y (A2), y el tiempo de curado tiende a ser mayor.

[Otro mondmero de vinilo]

Puede usarse otro mondmero de vinilo como mondmero para formar el copolimero, ademas del monémero (Al),
monomero (A2) y monémero (A3). Este otro mondmero de vinilo no esta particularmente limitado, en tanto que
pueda copolimerizarse con los monémeros (Al) a (A3).

Ejemplos especificos del otro monémero de vinilo incluyen estireno, viniltolueno, a-metilestireno y otros monémeros
de vinilo aromaticos; mono(met)acrilato de (metoxi)polietilenglicol, mono(met)acrilato de (metoxi)polipropilenglicol,
mono(met)acrilato de (etoxi)polietilenglicol, mono(met)acrilato de (etoxi)polipropilenglicol y otros mondémeros de
(met)acrilato de alcoxialquilenglicol; (met)acrilato de 2-hidroxietilo, (met)acrilato de 2-hidroxipropilo, (met)acrilato de
4-hidroxibutilo, aducto de (met)acrilato de 2-hidroxietilo - €-caprolactona y otros monémeros de vinilo que contienen
grupos hidroxilo; acido (met)acrilico, acido croténico, acido maleico, semiéster del acido maleico y otros monémeros
que contienen grupo carboxilo y sus sales de metales alcalinos y sales de amonio; y (met)acrilamida, N-
metil(met)acrilamida, N,N-dimetil(met)acrilamida, N-etil(met)acrilamida, N,N-dietil(met)acrilamida, N-n-
propil(met)acrilamida, N-isopropil(met)acrilamida, N-dimetilaminoetil(met)acrilamida, N-
dimetilaminopropil(met)acrilamida, (met)acrilamida de diacetona, N-(met)acriloilpiperidina, (met)acriloilmorfolina, N-
vinil-2-pirrolidona, 2-vinilpiridina y otros mondémeros de vinilo que contienen atomos de nitrdgeno. Uno o dos 0 mas
de éstos pueden usarse como el otro monémero de vinilo.

[Monémero (A4)]

De estos otros monoémeros de vinilo se prefiere N,N-dimetil(met)acrilamida, N,N-dietil(met)acrilamida u otro
monomero de N,N-dialquil(met)acrilamida (algunas veces abreviado como monémero (A4)) por resistencia al calor
superior, alta hidrofilia y buenos efectos de supresion de la opalescencia. Pueden usarse uno o dos o mas
mondémeros (A4). El contenido del monémero (A4) es preferentemente 5 a 50 partes en masa por 100 partes en
masa como el total de los monémeros (A3) y (A4).

Para la excelente resistencia al calor y adhesividad al sustrato y también para mejorar la hidrofilia del copolimero y
suprimir la opalescencia, es especialmente deseable usar una combinacién de un monémero de (met)acrilato de
alquilo inferior (A3) y un monémero de N,N-dialquilacrilamida (A4).

Cuando un mondémero de (met)acrilato de alquilo inferior se usa en combinacién con un monémero de N,N-
dialquil(met)acrilamida, el contenido del monémero de (met)acrilato de alquilo inferior (A3) es preferentemente 50 a
90 partes en masa, mientras que el contenido del monémero de N,N-dialquil(met)acrilamida (A4) es tal como para
constituir el resto por 100 partes en masa como el total del monémero de (met)acrilato de alquilo inferior (A3) y el
mondémero de N,N-dialquil(met)acrilamida (A4). Si el contenido del monémero de (met)acrilato de alquilo inferior (A3)
es inferior a 50 partes en masa, el tiempo de curado requerido para obtener un grado suficiente de reticulacion es
mayor debido a que el copolimero es mucho mas hidréfilo. Por otra parte, si el contenido del monémero de
(met)acrilato de alquilo inferior (A3) supera las 90 partes en masa, el efecto de aumentar la hidrofilia del copolimero
se reduce, y el efecto de supresion de la opalescencia tiende a ser menor.

[Método de fabricacion del copolimero (A)]

El copolimero (A) puede obtenerse copolimerizando una mezcla de monémeros de los monémeros (Al), (A2) y (A3)
anteriormente mencionados junto con el monémero (A4) segln sea necesario. La estructura del copolimero puede
tener una estructura de copolimero aleatorio, copolimero alternante, copolimero de bloque o copolimero de injerto,
pero se prefiere un copolimero aleatorio para facilitar la preparacion y para mejorar las propiedades antiniebla y otros
efectos de la composicion de recubrimiento antiniebla. Puede adoptarse un método de polimerizacién por radicales,
método de polimerizacién catiénica, método de polimerizacién viva aniénica, método de polimerizacion viva catidnica
u otro método de polimerizacién conocido como método de polimerizacién para obtener el copolimero, pero se
prefiere un método de polimerizacién por radicales para facilitar la produccion industrial en particular, y por motivos
de rendimiento en todo sentido. Puede adoptarse un método de polimerizacién a granel comun, método de
polimerizacién en suspension, método de polimerizacion en emulsion como el método de polimerizacién por
radicales, pero se prefiere un método de polimerizacién en disolucion debido a que la composicién puede entonces
usarse como tal como material de recubrimiento después de la polimerizacién.

A continuacion se explica un método de fabricacion usando polimerizacion en disolucién.

Si el disolvente de polimerizacion tiene un punto de ebullicion muy alto, la buena adhesion entre la pelicula de



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2542 402 T3

recubrimiento y el sustrato puede afectarse adversamente por el disolvente de polimerizacion residual que queda del
secado y curado térmico de la pelicula de recubrimiento, por lo que se desea usar un disolvente de polimerizacion
con un punto de ebullicién inferior a 180 °C. Ejemplos de tales disolventes de polimerizacion incluyen metanol,
etanol, n-propanol, isopropanol, n-butanol, isobutanol, s-butanol, t-butanol, alcohol de diacetona y otros disolventes
de alcohol; éter monometilico de etilenglicol, éter monoetilico de etilenglicol, éter monometilico de propilenglicol, éter
monoetilico de propilenglicol, 3-metoxi-1-butanol, 3-metoxi-3-metil-1-butanol y otros disolventes de éter de alcohal;
acetona, metiletilcetona, metilisobutilcetona, ciclohexanona y otros disolventes de cetona; tetrahidrofurano, dioxano y
otros disolventes de éter; acetato de metilo, acetato de etilo, acetato de n-butilo, acetato de isobutilo, acetato de t-
butilo, lactato de metilo, lactato de etilo y otros disolventes de éster; benceno, tolueno, xileno y otros disolventes
aromaticos; formamida, dimetilformamida y otros disolventes de amida; y agua. Pueden usarse uno o dos o0 mas de
estos disolventes de polimerizacion.

La cantidad total de los mondmeros es preferentemente 50 partes en masa 0 menos por 100 partes en masa como
la cantidad combinada del disolvente de polimerizacion usado en la reaccién de polimerizacién mas la cantidad total
de los monémeros (Al), (A2) y (A3), y monomero (A4) segln sea necesario. Si la relacibn de mondmeros es
superior a 50 partes en masa, se genera mas calor de polimerizacion, y la fabricacién industrial tiende a ser dificil.

Puede usarse un compuesto azoico de perdxido organico comunmente usado como iniciador de la polimerizacion
por radicales. Ejemplos de peréxidos organicos incluyen peréxido de benzoilo, peréxido de 3,5,5-trimetilhexanoilo, t-
butilperoxi-2-hexanoato, peroxipivalato de t-butilo y peroxipivalato de t-hexilo. Ejemplos de compuestos azoicos
incluyen 2,2'-azobisisobutironitrilo y 2,2'-azobis-2-metilbutironitrilo. La cantidad afiadida del iniciador de la
polimerizacion por radicales es preferentemente 0,01 a 5 partes en masa por total de 100 partes en masa de los
monomeros (Al), (A2) y (A3) con monémero (A4) segun sea necesario. Para controlar la generacion de calor de
polimerizacién se desea afiadir gota a gota un iniciador de la polimerizacion por radicales en el recipiente de
reaccion para realizar la reaccion de polimerizacién. La temperatura de polimerizacion puede cambiarse
apropiadamente segun el tipo de iniciador de la polimerizacién por radicales usado, pero es preferentemente 30 a
150 °C o mas preferentemente 40 a 100 °C para fines de fabricacion industrial.

[Compuesto basico (B)]

A continuacion se explica el compuesto basico (B). Este compuesto basico es un componente que neutraliza parte
de los grupos &acido sulfénico en el mondmero (A2). El neutralizar parte de los grupos acido sulfénico en el
mondémero (A2) con el compuesto basico (B) sirve para aumentar la hidrofilia del copolimero y potenciar el efecto de
supresion de la opalescencia, mientras que también se suprime la degradaciéon por oxidacién de la pelicula de
recubrimiento producida por grupos acido sulfénico en entornos de alta temperatura, mejorandose asi la resistencia
al calor.

Ejemplos del compuesto béasico (B) incluyen hidroxido sddico, hidroxido de calcio, amoniaco, metilamina,
dimetilamina, trimetilamina, etilamina, dietilamina, trietilamina, monoetanolamina, dietanolamina, trietanolamina,
dimetilaminoetanol, dietilaminoetanol, anilina, a-naftilamina, bencilamina, piridina, 2,6-lutidina e imidazol. Pueden
usarse uno o dos 0 mas de éstos como el compuesto basico (B).

Para facilitar la disociacion de grupos acido sulfénico durante el curado térmico de la pelicula de recubrimiento y
para prevenir la interferencia con el efecto del catalizador acido de los grupos acido sulfénico, la constante de
disociacion de la base (abreviada en lo sucesivo pKb) del compuesto basico (B) en una disoluciéon acuosa a 25 °C es
preferentemente 3 a 14, o mas preferentemente 4 a 14. Ejemplos de tales compuestos basicos (B) incluyen
amoniaco (pKb = 4,7), metilamina (pKb = 3,5), dimetilamina (pKb = 3,4), trimetilamina (pKb = 3,2), etilamina (pKb =
3,5), dietilamina (pKb = 3,4), trietilamina (pKb = 3,2), monoetanolamina (pKb = 4,5), dietanolamina (pKb = 5,1),
trietanolamina (pKb = 6,2), dimetilaminoetanol (pKb = 4,1), dietilaminoetanol (pKb = 4,1), anilina (pKb = 4,6), a-
naftilamina (pKb = 10,1), bencilamina (pKb = 4,6), piridina (pKb = 8,8) y 2,6-lutidina (pKb = 8,0), imidazol (pKb = 7,1).

Con el fin de lograr un mayor efecto de supresion sobre la degradacion por oxidacién de la pelicula de recubrimiento
producida por grupos acido sulfénico bajo condiciones de alta temperatura, el compuesto basico (B) tiene
preferentemente un punto de ebullicién de 130 a 1500 °C y baja volatilidad en entornos de alta temperatura, y mas
preferentemente tiene un punto de ebullicion de 150 a 1500 °C. Ejemplos de este compuesto basico (B) incluyen
hidroxido sédico (punto de ebullicion 1390 °C), hidréxido de calcio (se degrada al punto de fusion 580 °C),
monoetanolamina (punto de ebullicion 172 °C), dietanolamina (punto de ebullicion 217 °C), trietanolamina (punto de
ebullicién 335 °C), dimetilaminoetanol (punto de ebullicion 144 °C), dietilaminoetanol (punto de ebullicion 163 °C),
anilina (punto de ebullicién 184 °C), a-naftilamina (punto de ebullicién 301 °C), bencilamina (punto de ebullicion 183
°C), 2,6-lutidina (punto de ebullicién 144 °C) e imidazol (punto de ebullicion 256 °C).

Un compuesto que tiene una pKb de 3 a 14 en una disolucion acuosa a 25 °C y un punto de ebullicién de 130 a 1500
°C es especialmente deseable como el compuesto basico (B). Ejemplos de este compuesto basico (B) incluyen
monoetanolamina, dietanolamina, trietanolamina, dimetilaminoetanol, dietilaminoetanol e imidazol.

Un compuesto que tiene una pKb de 4 a 14 a 25 °C y un punto de ebullicion de 150 a 1500 °C es mas deseable que
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el compuesto basico (B). Ejemplos de este compuesto basico (B) incluyen monoetanolamina, dietanolamina,
trietanolamina, dietilaminoetanol e imidazol.

El contenido del compuesto basico (B) se determina de manera que este compuesto basico (B) neutralice parte de
los grupos éacido sulfénico del monémero (A2), dejando el monémero (A2) con tanto grupos acido sulfonico que
mejoran la hidrofilia y resistencia al calor del copolimero (A) como grupos acido sulfénico no neutralizados que
promueven la reaccion de condensacion del monémero (Al). En una realizacién, el contenido del compuesto basico
(B) es 50 al 95 % en moles o preferentemente 60 al 90 % en moles de los grupos acido sulfénico en el monémero
(A2). Si el contenido del compuesto basico (B) es inferior al 50 % en moles, el efecto de mejorar la hidrofilia y
resistencia al calor del copolimero es menor. Por otra parte, no es deseable que el contenido del compuesto basico
(B) supere el 95 % en moles debido a que la funcion de catalizador acido de los grupos acido sulfonico se reduce, y
las propiedades de curado a baja temperatura del copolimero disminuyen enormemente.

El método de neutralizacién de los grupos acido sulfénico del monémero (A2) con el compuesto basico (B) puede ser
tanto un método de afiadir el compuesto basico (B) a una disolucion del copolimero y un disolvente, como un método
de afadir el compuesto basico (B) junto con los monémeros cuando se fabrica el copolimero. De estos, se prefiere el
ultimo método debido a que la acidez se reduce cuando el mondémero (A2) se neutraliza con el compuesto basico
(B), proporcionando asi buena solubilidad en el disolvente de polimerizaciéon y reduciendo la probabilidad de
corrosion del recipiente de reaccion.

[Tensioactivo (C)]

A continuacion se explica el tensioactivo (C). El tensioactivo (C) es un componente que reduce la tension superficial
de la humedad que se adhiere a la superficie de la pelicula de recubrimiento, formando una pelicula de agua sobre
la superficie de la pelicula de recubrimiento y mejorando asi las propiedades antiniebla. El tensioactivo (C) puede ser
cualquier tensioactivo convencionalmente conocido, y ejemplos incluyen tensioactivos no i6nicos, tensioactivos
anibnicos, tensioactivos cationicos y tensioactivos anfoteros. De estos, se desea incluir al menos uno o mas
tensioactivos anidnicos con el fin de lograr efectos duraderos.

Ejemplos de tensioactivos no i6nicos incluyen, por ejemplo, alcohol laurico de polioxietileno, lauril éter de
polioxietileno, oleil éter de polioxietileno y otros éteres de alcoholes superiores de polioxietileno, octil fenol de
polioxietileno, nonil fenol de polioxietiieno y otros alquil aril éteres de polioxietiieno, monoestearato de
polioxietilenglicol y otros ésteres de acilo de polioxietileno, aducto de polipropilenglicol-6xido de etileno, monolaurato
de sorhitano polioxietilenado, monoestearato de sorhitano polioxietilenado y otros ésteres de acidos grasos de
sorhitano polioxietilenados, y éster de alquilfosfato, éster de alquil éter fosfato de polioxietileno y otros ésteres de
fosfato, ésteres de azucar y ésteres de celulosa.

Ejemplos de tensioactivos anionicos incluyen, por ejemplo, oleato de sodio, oleato de potasio y otras sales de acidos
grasos, laurilsulfato de sodio, laurilsulfato de amonio y otros ésteres de sulfato de alcoholes superiores,
dodecilbencenosulfonato de sodio, alquilnaftalenosulfonato de sodio y otras sales de acido alquilbencenosulfénico y
sales de acido alquilnaftalenosulfénico, formalina naftaleno sulfonato condensados, sales de sulfosuccinato de
dialquilo, sales de fosfato de dialquilo, alquil fenil éter sulfato de polioxietileno de sodio y otras sales de sulfato de
polioxietileno.

Ejemplos de tensioactivos catiénicos incluyen, por ejemplo, etanolaminas, acetato de laurilamina, monoformiato de
trietanolamina, estearamida-acetato de etildietilamina y otras sales de amina, cloruro de lauriltrimetilamonio, cloruro
de esteariltrimetilamonio, cloruro de dilaurildimetilamonio, cloruro de diestearildimetilamonio, cloruro de
laurildimetilbencilamonio, cloruro de estearildimetilbencilamonio y otras sales de amonio cuaternario.

Ejemplos de tensioactivos anféteros incluyen, por ejemplo, dimetil alquil lauril betaina, dimetil alquil estearil betaina y
otros tensioactivos anféteros basados en acidos grasos, dimetil alquil sulfobetaina y otros tensioactivos anféteros
basados en acido sulfénico, y alquil glicina.

El contenido de estos tensioactivos (C) es preferentemente 0,5 a 30 partes en masa o mas preferentemente 1 a 20
partes en masa por 100 partes en masa del copolimero. Si el contenido del tensioactivo (C) es inferior a 0,5 partes
en masa, es dificil obtener propiedades antiniebla continuas de larga duracion de la pelicula de recubrimiento. Si
supera las 30 partes en masa, por otra parte, el aspecto externo y la buena adhesividad de la pelicula de
recubrimiento disminuyen, y la resistencia al agua de la pelicula de recubrimiento también tiende a ser menor. El
método de mezcla del copolimero y el tensioactivo (C) puede ser un método de afadir el tensioactivo (C) a una
disolucién del copolimero disuelta en un disolvente, 0 un método de afiadir el tensioactivo (C) junto con los
monomeros durante la fabricacion del copolimero.

[Otros componentes]

Los componentes esenciales de la composiciéon de recubrimiento antiniebla son el copolimero (A), el compuesto
basico (B) y el tensioactivo (C). También pueden combinarse diversos aditivos cominmente usados tales como
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agentes de nivelacién, antioxidantes, absorbentes de UV, estabilizadores de la luz y catalizadores de curado como
otros componentes en la composicién de recubrimiento antiniebla. Estos otros componentes pueden combinarse en
las cantidades comUnmente usadas para cada aditivo.

[Preparacion de la composicién de recubrimiento antiniebla]

La composicion de recubrimiento antiniebla se fabrica generalmente afiadiendo un disolvente para disolver,
dispersar o diluir una disolucién del copolimero obtenida por copolimerizacion de los monémeros anteriormente
mencionados, con el objetivo de ajustar la viscosidad para fines de recubrimiento. Debido a que la buena adhesién
entre la pelicula de recubrimiento y el sustrato puede afectarse adversamente por el disolvente residual que queda
del secado y el curado térmico de la pelicula de recubrimiento si el disolvente tiene un punto de ebullicion
extremadamente alto, el disolvente afiadido a la disolucion de copolimero tiene preferentemente un punto de
ebullicién inferior a 180 °C.

Ejemplos de tales disolventes incluyen metanol, etanol, n-propanol, isopropanol, n-butanol, isobutanol, s-butanol, t-
butanol, alcohol de diacetona y otros disolventes de alcohol; éter monometilico de etilenglicol, éter monoetilico de
etilenglicol, éter monometilico de propilenglicol, éter monoetilico de propilenglicol, 3-metoxi-1-butanol, 3-metoxi-3-
metil-1-butanol y otro disolvente de éter de alcohol; acetona, metiletiicetona, metilisobutilcetona, ciclohexanona y
otros disolventes de cetona; tetrahidrofurano, dioxano y otros disolventes de éter; acetato de metilo, acetato de etilo,
acetato de n-butilo, acetato de isobutilo, acetato de t-butilo, lactato de metilo, lactato de etilo y otros disolventes de
éster; benceno, tolueno, xileno y otros disolventes aromaticos; formamida, dimetilformamida y otros disolventes de
amida; n-hexano, ciclohexano, n-heptano, n-octano, n-decano y otros disolventes de hidrocarburo; y agua. Pueden
usarse uno o dos o mas de éstos como disolvente.

[Articulo recubierto]

Se explica aqui un articulo recubierto formado usando esta composicién de recubrimiento antiniebla. Este articulo
recubierto se forma aplicando y secando la composicion de recubrimiento antiniebla sobre un objeto que va a
recubrirse como sustrato, y luego curando térmicamente durante 5 a 60 minutos a 60 a 150 °C para asi formar una
pelicula de recubrimiento sobre la superficie del objeto que va a recubrirse.

Como método especifico de formar la pelicula de recubrimiento, la composicién de recubrimiento antiniebla se aplica
primero al objeto que va a recubrirse por un método de aplicaciéon usado con materiales de recubrimiento comunes.
La superficie del objeto que va a recubrirse se limpia preferentemente primero de contaminantes adherentes, se
desengrasa y se lava antes de la aplicacion con el objetivo de aumentar las propiedades de humectacion de la
composicion de recubrimiento antiniebla sobre el objeto que va a recubrirse y prevenir la repelencia. Ejemplos
especificos de esto incluyen eliminacion de polvo con aire a alta presion o aire ionizado, limpieza ultrasénica con una
disolucién acuosa de detergente o disolvente de alcohol, limpieza con un disolvente de alcohol, y limpieza con UV u
ozono. Métodos de aplicacion adecuados incluyen inmersién, recubrimiento por aspersion, recubrimiento con rodillo,
recubrimiento con barra y recubrimiento con espray.

Después de la aplicacion, la pelicula de recubrimiento se seca volatilizando el disolvente durante 0,5 a 5 minutos a
una temperatura de 20 a 50 °C. A continuacion, la pelicula de recubrimiento se forma curando térmicamente durante
5 a 60 minutos a una temperatura de 60 a 150 °C, o preferentemente durante 10 a 40 minutos a una temperatura de
70 a 130 °C. Durante este proceso, los grupos acido sulfénico del monémero (A2) promueven una reaccion de
condensacion por deshidratacion o reaccion de condensacion por desalcoholizacién de los grupos N-metilol o grupos
N-alcoximetilol del monémero (Al) en el copolimero, que forma estructuras reticuladas en el copolimero. Sin
embargo, cuando el objeto que va a recubrirse es un material de resina sintética, es necesario fijar la temperatura de
curado a una temperatura a o por debajo de la temperatura de deformacion térmica del material de resina sintética.

El espesor de pelicula de la pelicula de recubrimiento formada sobre el objeto que va a recubrirse con la
composicion de recubrimiento antiniebla es preferentemente 0,5 a 20 um o mas preferentemente 1 a 10 um con el
fin de obtener buenas propiedades antiniebla y un buen aspecto externo de la pelicula de recubrimiento. Si esta
pelicula de recubrimiento es mas fina de 0,5 um, las propiedades antiniebla de la pelicula de recubrimiento tienden a
ser menores, mientras que si es mas gruesa de 20 pm, el aspecto externo de la pelicula de recubrimiento tiende a
ser malo.

Peliculas, placas y articulos moldeados de resina acrilica, resina de policarbonato, resina de poli(tereftalato de
etileno) y otras resinas transparentes, y articulos trabajados de éstas, pueden usarse preferentemente para el objeto
que va a recubrirse con la composicion de recubrimiento antiniebla. Un dispositivo de iluminacion de vehiculos es
especialmente deseable como este objeto que va a recubrirse. Ejemplos especificos de dispositivos de iluminacion
de vehiculos incluyen faros, faros auxiliares, luces de carretera, luces para placas de licencia, luces traseras, luces
de estacionamiento, luces de freno, luces de marcha atras, luces de indicadores de giro, luces de indicadores de giro
auxiliares y luces de emergencia.
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<Resumen de los efectos de la realizacion>

(1) Con la composicion de recubrimiento antiniebla de la realizacion se obtienen buenas propiedades de curado
debido a las propiedades del mondmero (A1), mientras que el curado acelerado a bajas temperaturas y la supresion
de la opalescencia se logran debido a las propiedades del monémero (A2), y la buena resistencia al calor y la
adhesividad con el sustrato se logran debido a las propiedades del monémero (A3). Ademas, la neutralizacion de
algunos de los grupos acido sulfénico del mondémero (A2) basandose en las propiedades del compuesto basico (B)
sirve para aumentar la hidrofilia del copolimero, mientras que al mismo tiempo se potencia el efecto de supresion de
la opalescencia y proporciona excelente resistencia al calor suprimiendo la degradacién por oxidacién de la pelicula
de recubrimiento producida por grupos acido sulfénico bajo condiciones a alta temperatura. Adicionalmente, se
logran buenas propiedades antiniebla por el efecto tensioactivo del tensioactivo (C), que reduce la tensién superficial
de la humedad que se adhiere a la superficie de la pelicula de recubrimiento de manera que se forme la pelicula de
agua.

Asi, con la composicion de recubrimiento antiniebla la opalescencia se suprime incluso cuando el material de
recubrimiento se aplica y se seca bajo condiciones de alta humedad, y el curado térmico puede lograrse en un
tiempo corto y a una baja temperatura para obtener una pelicula de recubrimiento con buena adhesién a un sustrato
y excelente resistencia al calor y propiedades antiniebla.

(2) Ademas, el monémero (Al) se fija a 3 a 20 partes en masa, el monémero (A2) a 3 a 20 partes en masa y el
mondémero (A3) a 60 a 94 partes en masa, mientras que el total del monémero (A1) y el monémero (A2) se fijaa 6 a
40 partes en masa por 100 partes en masa como el total del monémero (A1), el monémero (A2) y el monémero (A3).
Como resultado, las propiedades de curado basadas en el monoémero (Al) se potencian por la funcion catalitica
basandose en el monémero (A2), mientras que la opalescencia durante la aplicacién puede suprimirse por la
hidrofilia basandose en el monémero (A2). Ademas, puede lograrse buena resistencia al calor y adhesividad de la
pelicula de recubrimiento debido a que el contenido del monémero (A3) es suficiente.

Ademas, el contenido de compuesto basico (B) se fija al 50 al 95 % en moles de los grupos acido sulfénico en el
monémero (A2). Esto aumenta la hidrofilia del copolimero para proporcionar un efecto de supresion de la
opalescencia adecuado, mientras que se mantiene la funcién catalitica de los grupos acido sulfénico y mejora la
resistencia al calor suprimiendo la degradacion por oxidacion de la pelicula de recubrimiento producida por los
grupos acido sulfénico bajo condiciones de alta temperatura.

Debido a que el contenido del tensioactivo (C) se fija a 0,5 a 30 partes en masa por 100 partes en masa del
copolimero (A), ademas, la tensién superficial de la humedad que se adhiere a la superficie de la pelicula de
recubrimiento se reduce, y este efecto es suficiente para formar una pelicula de agua.

(3) Cuando las mezclas de mondmeros también contienen el mondémero de N,N-dialquil(met)acrilamida (A4), y el
contenido del mondmero (A4) se fija a 5 a 50 partes en masa por 100 partes en masa como el total del monémero
(A3) y el monémero (A4), el efecto de supresion de la opalescencia puede aumentarse todavia mas, y la resistencia
al calor de la pelicula de recubrimiento también puede mejorarse.

(4) Debido a que la constante de disociacién de la base pKb del compuesto basico (B) en una disolucién acuosa a
25 °C es 3 a 14, es probable que los grupos acido sulfonico y el compuesto basico se disocien durante el curado
térmico de la pelicula de recubrimiento, permitiendo que los grupos acido sulfonico cumplan su funcién como
catalizador acido.

(5) Debido a que el punto de ebullicion del compuesto basico (B) es 130 a 1500 °C, tiene baja volatilidad bajo
condiciones de alta temperatura, haciendo mas persistente el efecto de suprimir la degradacién por oxidacion de la
pelicula de recubrimiento producida por grupos acido sulfénico bajo condiciones de alta temperatura, y aumentando
adicionalmente la resistencia al calor.

Ejemplos

La realizaciéon anteriormente mencionada se explica a continuacion en mas detalle usando ejemplos y ejemplos
comparativos.

[Ejemplo 1]

Los siguientes compuestos se cargaron en un recipiente de reaccion equipado con un agitador, una tuberia de
introduccion de nitrégeno y una tuberia de refrigeracion, y se calentaron a 65 °C bajo un suministro de gas nitrégeno.

e 240 g de n-propanol (abreviado NPA mas adelante) como disolvente de polimerizacion;

e 10 g de N-metilolacrilamida (abreviada N-MAA mas adelante) como monomero (Al);

e 10 g de acido 2-acrilamido-2-metilpropanosulfénico (abreviado AMPS mas adelante) como mondmero (A2);

* 60 g de metacrilato de metilo (abreviado MMA mas adelante) y 20 g de acrilato de n-butilo (abreviado BA
mas adelante) como monémero (A3);

e 20 g de N,N-dimetilacrilamida (abreviada DMAA mas adelante) como monémero (A4);

e 5,04 g de trietanolamina (véase la Tabla 1; punto de ebullicién 335 °C, constante de disociacion de la base
pKb = 6,2 en una disolucion acuosa a 25 °C) como compuesto basico (B).

La cantidad del compuesto basico (B) se corresponde con el 70 % en moles de los grupos acido sulfénico en el



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2542 402 T3

AMPS usado como monémero (A2). Véase la formula: {AMPS cargado}/masa molar de AMPS x 70 %/100 x {masa
molar de la trietanolamina} = 10/207,4 x 70/100 x 149,2 = 5,04.

A continuacion, una disolucién de 1 g de una dilucién de hidrocarburo de pivalato de perdxido de t-hexilo (Perhexyl
PV™, fabricado por NOF Corp.) disuelto en 40 g de NPA se afadi6 gota a gota al recipiente de reaccion durante el
transcurso de 3 horas como iniciador de la polimerizacion por radicales. Después de 5 horas de polimerizacion, la
temperatura de la disolucion de reaccién se aumentdé a 80 °C, y la polimerizaciéon se realizé a esa temperatura
durante 1 hora para obtener una disolucion con una concentracion de copolimero del 30 % en masa.

Se afadieron 266,7 g de NPA y 400 g de éter monometilico de propilenglicol (abreviado mas adelante PGM) a 333,3
g de esta disolucion de copolimero (100 g como copolimero) para ajustar la concentracion de copolimero al 10 % en
masa, y se mezclaron 10 g (8 g como producto puro) de di-2-etilhexilsulfosuccinato de sodio (Rapisol A-80°, NOF
Corp., 80 % en masa de principio activo) como tensioactivo (C) y 0,1 g de polidimetilsiloxano desnaturalizado con
poliéter como agente de nivelacion (BYK Chemical BYK®333) para obtener una composicion de recubrimiento
antiniebla.

Esta composicion de recubrimiento antiniebla se evalué por los métodos explicados mas adelante para evaluar las
composiciones de recubrimiento antiniebla, con los resultados mostrados en la Tabla 2.

[Tabla 1]
Disociacion basica constante | Punto coccion | Masa
(pkb) en solucién acuosa a 25 C° | (C°) molar
(g/mol)
Compuesto base | Triethanolamina 6.2 335 149.2
(B) Imidazol 7.1 256 68.1
Dietilaminio 4.1 144 89.1
Etanol
Piridina 8.8 115 79.1
Trietilamina 3.2 90 101.2
Hidréxido sédico 0.2 1390 40.0
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[Tabla 2]
Unidades Ejemplos
1 2 3 4 5 6 7 8
Monémeros Al | N-MAA 10 10 10 10 10 10 10 10
formando A2 | AMPS Partes de Masa 10 10 10 10 10 10 10 10
copolimero A3 | MMA (total de monémeros | 60 60 60 60 60 60 60 60
BA (AL)+(A2)+(A3) = 20 20 20 20 20 20 20 20
A4 | DMAA 100) 20 20 20 20 20 20 20 20
Trietanolamina 70 - - - -- -- 50 95
Compuesto Imidazol -- 70 -- - - - - -
basico B | Dimetilaminoetanol %Mol (de grupos de | -- - 70 - -- -- -- --
Piridina acido sulfonico en - - - 70 - - - -
Trietilamina mondémero (A2)) - - - - 70 - - -
Hidréxido sédico - - - - - 70 - -
Surfactante C Rapisol A80 ® 8 8 8 8 8 8 8 8
(como producto puro) Partes de Masa
Otro BYKY333 (total de monémeros | 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1
Solvente NPA (AD+(A2)+(A3) = 500 | 500 | 500 | 500 | 500 | 500 | 500 | 500
PGM 100) 400 400 400 400 400 400 400 400
Propiedades anti-rubor ® ® ® ® ® ® (0] (0]
Tiempo necesario de curacién (minutos) 10 10 10 10 20 40 10 40
Resultados de la |“Adhesividad (PC) ® 1® |® | ® ® ® ®
evaluacion Adhesividad (PMMA) R 19 10 10 10 10 |0 |
Propiedades anti-niebla ® ® ® ® ® ® ® ®
Resistencia al calor ® ® O A A ® A ®
(2) Evaluacion de las propiedades anti-opalescencia

En un entorno fijado a 30 °C, parametros relativos variables entre HR 60 % y HR 90 %, la composicion de
recubrimiento antiniebla se aplicé por recubrimiento con espray a una placa de policarbonato a un espesor de 2 a 3
pm de pelicula de recubrimiento después del curado, a continuacion se dejé como tal en el mismo entorno durante
30 minutos después de la aplicacion. Esta se curd después térmicamente durante 10 minutos a 80 °C para obtener
una probeta de pelicula de recubrimiento. Las probetas de pelicula de recubrimiento se prepararon por los métodos
anteriormente mencionados a diversos niveles de humedad relativa HR entre el 60 % y el 90 %. El aspecto externo
de la pelicula de recubrimiento se observé visualmente, y se determiné la humedad relativa méaxima a la que no se
observaron blanqueamiento u otras anomalias y se evalu6 segun la siguiente escala de cuatro grados. Un grado de
x significa que hubo problemas para el uso actual, A significa que no hubo problemas para el uso actual, o significa
mas deseable y ® significa la mas deseable.

®: Pelicula de recubrimiento transparente incolora obtenida en entorno fijado al 90 % de HR

O: Pelicula de recubrimiento transparente incolora obtenida en entorno fijado al 80 % de HR

A: Pelicula de recubrimiento transparente incolora obtenida en entorno fijado al 70 % de HR

x: Pelicula de recubrimiento transparente incolora obtenida en entorno fijado al 60 % de HR

(2) Evaluacion del tiempo de curado necesario

La composicién de recubrimiento antiniebla se aplicé por recubrimiento con espray a una placa de policarbonato a
un espesor de 2 a 3 um de la pelicula de recubrimiento después del curado, se secé durante 1 minuto a 30 °C, y se
curé térmicamente a 80 °C durante diversos tiempos entre 10 y 90 minutos para obtener probetas de pelicula de
recubrimiento. El tiempo de curado se vario dentro del intervalo de 10 minutos, 20 minutos, 40 minutos, 60 minutos y
un maximo de 90 minutos, la pelicula de recubrimiento resultante se sumergio durante 240 horas en agua caliente a
40 °C y se secO durante 1 hora a temperatura ambiente, y el aspecto externo de la pelicula de recubrimiento se
evalué visualmente. El tiempo de curado minimo al que el aspecto externo de la pelicula de recubrimiento después
de la inmersion en agua caliente era el mismo que antes de la prueba se dio como el tiempo de curado necesario.
Un tiempo de curado necesario de 40 minutos 0 menos no se consideré un problema para el uso actual, mientras
gue 20 minutos o menos se consideré mas deseable y 10 minutos o menos fue extremadamente deseable.

) Evaluacion del rendimiento de la pelicula de recubrimiento

La composicién de recubrimiento antiniebla se aplicé por recubrimiento con espray a una placa de resina de
policarbonato y una placa de resina acrilica a un espesor de 2 a 3 um de la pelicula de recubrimiento después del
curado, se sec6 durante 1 minuto a 30 °C y se curé térmicamente a 80 °C durante el tiempo de curado necesario
para obtener una probeta de pelicula de recubrimiento.

(Adhesividad (PC))
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Sobre la probeta de pelicula de recubrimiento formada sobre la placa de resina de policarbonato (PC) se cortdé una
regién de la pelicula de recubrimiento de 1 cm de largo por 1 cm de ancho a intervalos de 1 mm para preparar 100
cuadrados de rejilla. Se fijo cinta de celofan a la superficie de los cuadrados de rejilla y se desprendié rapidamente, y
se observé visualmente el aspecto externo y se evalué segun la siguiente escala de cuatro grados. Un grado de x
significa que hubo problemas para el uso actual, A significa que no hubo problemas para el uso actual, o significa
mas deseable y & significa la mas deseable.

®: Sin desprendimiento

o: Ligero desprendimiento en las intersecciones de los cortes

A: Se observo pelado parcial

x: Completamente pelado

(Adhesividad (PMMA))

La adhesividad se evalu6 de la misma forma que la adhesividad (PC) anterior, excepto que la placa de resina se
sustituyo con una placa de resina acrilica (PMMA).

(Propiedades antiniebla)

La probeta de pelicula de recubrimiento formada sobre la placa de resina de policarbonato o placa de resina acrilica
se fij6 5 cm por encima de la superficie de agua de un bafio de agua caliente mantenido a 80 °C con la superficie de
la pelicula de recubrimiento de la probeta hacia abajo, la pelicula de recubrimiento se expuso continuamente a vapor
del bafio de agua caliente y 10 segundos después de la exposicion se evaluo visualmente la presencia o ausencia
de niebla segun la siguiente escala de cinco grados. Un grado de x o xx significa que hubo problemas para el uso
actual, A significa que no hubo problemas para el uso actual, O significa mas deseable y ® la mas deseable.

®: No se observo niebla

o: Se observo una ligera niebla durante un momento inmediatamente después de la exposicion al vapor, pero no a
partir de aqui

A: Se observé una ligera niebla, o no se observd niebla, pero la superficie de la pelicula de recubrimiento parecié
dafiada en vez de lisa

x: Se observo niebla obvia

xx: La pelicula de recubrimiento se volvié blanca inmediatamente después de la exposicion al vapor debido a curado
insuficiente

(Resistencia al calor)

La probeta de pelicula de recubrimiento formada sobre la placa de resina de policarbonato se dejo durante 240
horas en una atmésfera a 120 °C, y a continuacion se enfrié6 durante 1 hora a temperatura ambiente. Después de
enfriarse se realiz6 la prueba antiniebla anteriormente mencionada, y el trozo se evalu6 como se ha descrito
anteriormente.

[Ejemplos 2 a 8]

Se prepararon disoluciones de copolimero como en el Ejemplo 1, excepto que el tipo del compuesto basico (B) y la
cantidad afnadida del mismo por los grupos acido sulfénico en monoémero (A2) se cambiaron como se muestra en la
Tabla 2, se fabricaron composiciones de recubrimiento antiniebla, y cada una se evalué con los resultados
mostrados en la Tabla 2. Las propiedades fisicas de los compuestos basicos (B) usados en cada ejemplo se
muestran en la Tabla 1.

[Ejemplos 9 a 17]
Se prepararon disoluciones de copolimero como en el Ejemplo 1, pero con los componentes y proporciones

combinadas mostrados en la Tabla 3, se fabricaron composiciones de recubrimiento antiniebla, y cada una se evalué
con los resultados mostrados en la Tabla 3.
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[Tabla 3]
Unidades Ejemplos
9 10 11 12 13 14 15 16 17
Mondémeros | Al | N-MAA 3 20 12 10 3 20 10 10 10
formando A2 | AMPS Partes de Masa (total de 12 10 3 20 3 20 10 10 10
copolimero A3 | MMA mondmeros 65 60 65 60 70 60 -- 60 60
2-EHMA (A1)+(A2)+(A3) = 100) - - - - - - 60 - -
BA 20 10 20 10 24 - 20 20 20
A4 | DMAA 20 10 20 10 20 10 20 20 20
Trietanolamina %Mol (de grupos de &cido 70 20 -- - 70 90 - 70 70
Compuesto Imidazol sulfénico en monémero
béasico B (A2)) - - 70 90 - - 80 - -
Surfactante C Rapisol A80 ® 8 8 8 8 8 8 8 8 8
(como producto Partes de Masa (total de
puro) mondémeros
Otro BYK9333 (A1)+(A2)+(A3) = 100) 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1
Solvente NPA 500 | 500 |[500 |500 | 500 |500 |500 |500 | 500
PGM 400 400 400 400 400 400 400 400 400
Propiedades anti-rubor ® ® A ® A ® A ® ®
Tiempo necesario de curacién (minutos) 20 10 20 10 40 10 10 10 10
Resultados de la ["Adhesividad (PC) ® |® |® |o ® |A ® |® |A
evaluacion Adhesividad (PMMA)  1® @ Ao |® |60 |® |® |4
Propiedades anti-niebla ® A ® ® ® A ® A ®
Resistencia al calor ® A ® A ® A ® A ®

Los simbolos en las Tablas 2 y 3 tienen los siguientes significados.
N-MAA: N-metilolacrilamida

AMPS: acido 2-acrilamido-2-metilpropanosulfénico

MMA: metacrilato de metilo

2-EHMA: metacrilato de 2-etilhexilo

BA: acrilato de n-butilo

DMAA: N,N-dimetilacrilamida

NPA: n-propanol

PGM: éter monometilico de propilenglicol

Como se muestra en la Tabla 2, en las composiciones de recubrimiento antiniebla de los Ejemplos 1 y 2 los
compuestos basicos (B) fueron trietanolamina e imidazol que tienen pKb de 6,2 y 7,1 y puntos de ebullicién de 335
°C y 256 °C, respectivamente, y la composicion del copolimero y el contenido de los componentes estuvieron dentro
del intervalo mas preferido. Como resultado, las composiciones de recubrimiento antiniebla de los Ejemplos 1y 2
tuvieron propiedades anti-opalescencia extremadamente buenas, pudieron curarse térmicamente a una baja
temperatura en una corta cantidad de tiempo y tuvieron rendimiento de la pelicula de recubrimiento extremadamente
bueno.

En la composicién de recubrimiento antiniebla del Ejemplo 3, la pKb del compuesto basico (B) fue 4,1 y el punto de
ebullicién del dimetilaminoetanol fue 144 °C, y debido a que el punto de ebullicion del compuesto basico (B) fue
inferior a en el Ejemplo 1, la composicién de recubrimiento antiniebla del Ejemplo 3 tuvo ligeramente menos
resistencia al calor en comparacién con el Ejemplo 1.

En el Ejemplo 4, el compuesto basico (B) fue piridina con una pKb de 8,8 y un punto de ebullicion de 115 °C, y
debido a que el punto de ebullicién del compuesto basico (B) fue inferior a en el Ejemplo 1, la resistencia al calor fue
inferior en el Ejemplo 4 que en el Ejemplo 1, pero esto no fue un problema para el uso actual.

En el Ejemplo 5, el compuesto basico (B) fue trietilamina con una pKb de 3,2 y un punto de ebullicion de 90 °C, y
debido a que el pKb del compuesto basico (B) fue inferior a en el Ejemplo 1, el tiempo de curado necesario fue
mayor en el Ejemplo 5 que en el Ejemplo 1. Ademas, debido a que el punto de ebullicién del compuesto basico (B)
fue menor en el Ejemplo 5 que en el Ejemplo 1, la resistencia al calor fue menor en el Ejemplo 5 que en el Ejemplo
1, pero esto no fue un problema para el uso actual.

En el Ejemplo 6, el compuesto basico (B) fue hidréxido sédico con una pKb de 0,2 y un punto de ebullicién de 1390

°C, y debido a que la pKb del compuesto basico (B) fue inferior a en el Ejemplo 1, el tiempo de curado necesario fue
mas largo en el Ejemplo 6 que en el Ejemplo 1, pero esto no fue un problema para el uso actual.
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Debido a que la cantidad de trietanolamina usada como compuesto basico (B) estuvo en el limite inferior del
intervalo preferido en el Ejemplo 7, las propiedades anti-opalescencia del Ejemplo 7 fueron ligeramente inferiores a
aquellas del Ejemplo 1y la resistencia al calor fue menor, pero esto no fue un problema para el uso actual.

Debido a que la cantidad de trietanolamina usada como compuesto basico (B) estuvo en el limite superior del
intervalo preferido en el Ejemplo 8, el tiempo de curado necesario fue mas largo en el Ejemplo 8 que en el Ejemplo
1, pero esto no fue un problema para el uso actual.

Como se muestra en la Tabla 3, debido a que el contenido de mondmero (A1) estuvo en el limite inferior del intervalo
preferido en el Ejemplo 9, las propiedades de curado del copolimero se redujeron y el tiempo de curado necesario
fue ligeramente mayor.

En el Ejemplo 10, debido a que el contenido del monémero (A1) estuvo en el limite superior del intervalo preferido, la
densidad de reticulacién del copolimero fue mayor, restandole valor a las propiedades antiniebla de la pelicula de
recubrimiento y reduciendo la resistencia al calor, pero esto no fue un problema para el uso actual.

En el Ejemplo 11, debido a que el contenido del monémero (A2) estuvo en el limite inferior del intervalo preferido, la
hidrofilia y propiedades de curado del copolimero se redujeron, el efecto anti-opalescencia fue menor, y el tiempo de
curado necesario fue ligeramente mayor, pero esto no fue un problema para el uso actual.

En el Ejemplo 12, debido a que el contenido de monémero (A2) estuvo en el limite superior del intervalo preferido, la
polaridad del copolimero aument6 y la afinidad entre la pelicula de recubrimiento y el sustrato se redujo, produciendo
una pérdida de adhesividad y reducida resistencia al calor, pero esto no fue un problema para el uso actual.

En el Ejemplo 13, debido a que el total del monémero (Al) y el monémero (A2) estuvo en el limite inferior del
intervalo preferido, mientras que el contenido del monémero (A3) estuvo en el limite superior del intervalo preferido,
la hidrofilia y propiedades de curado del copolimero se redujeron, el efecto anti-opalescencia fue menor y el tiempo
de curado necesario fue mas largo, pero esto no fue un problema para el uso actual.

En el Ejemplo 14, el total del monémero (Al) y el monémero (A2) estuvo en el limite superior del intervalo preferido,
mientras que el contenido del monémero (A3) estuvo en el limite inferior del intervalo preferido. Asi, la polaridad del
copolimero aumentd y la afinidad entre la pelicula de recubrimiento y el sustrato se redujo, produciendo una pérdida
de adhesividad y un reducido efecto antiniebla, y la densidad de reticulacién del copolimero también fue mayor,
restandole valor a las propiedades antiniebla de la pelicula de recubrimiento y reduciendo la resistencia al calor, pero
esto no fue un problema para el uso actual.

En el Ejemplo 15, la hidrofilia del copolimero y las propiedades anti-opalescencia se redujeron debido a que el MMA
(con 1 atomo de carbono en el grupo alquilo del éster de alquilo) del Ejemplo 1 se sustituyé con 2-EHMA (con 8
atomos de carbono en el grupo alquilo del éster de alquilo) como monémero (A3), pero esto no fue un problema para
el uso actual.

En el Ejemplo 16, debido a que el contenido de tensioactivo (C) estuvo en el limite inferior del intervalo preferido, la
capacidad para formar una pelicula de agua fue inferior a en el Ejemplo 1y las propiedades antiniebla se redujeron,
pero esto no fue un problema para el uso actual.

En el Ejemplo 17, la adhesividad fue inferior a en el Ejemplo 1 debido a que el contenido de tensioactivo (C) estuvo
en el limite superior del éster de alquilo, pero esto no fue un problema para el uso actual.
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Reivindicaciones
1. Una composicién de recubrimiento antiniebla que comprende:

un copolimero (A) formado de una mezcla de monémeros que contiene un monémero (A1), un monémero (A2)
y un monémero (A3);

un compuesto basico (B); y

un tensioactivo (C),

en la que:

el monoémero (A1) es un monémero de vinilo que tiene grupo N-metilol o grupo N-alcoximetilol,

el monémero (A2) es un monémero de vinilo que tiene grupo acido sulfénico,

el monémero (A3) es un monémero de (met)acrilato de alquilo,

el contenido del monémero (Al) es 3 a 20 partes en masa, el contenido del monémero (A2) es 3 a 20 partes en
masa, el contenido del monémero (A3) es 60 a 94 partes en masa, y el total del monémero (A1) y el monémero
(A2) es 6 a 40 partes en masa por 100 partes en masa como el total del monémero (Al), el mondémero (A2) y el
monémero (A3),

el contenido del compuesto basico (B) es 50 al 95 % en moles del grupo acido sulfénico en el monémero (A2),

y

el contenido del tensioactivo (C) es 0,5 a 30 partes en masa por 100 partes en masa del copolimero (A).
2. La composicion de recubrimiento antiniebla segun la reivindicacién 1, en la que la mezcla de monémeros contiene
ademas un mondémero de N,N-dialquil(met)acrilamida (A4), siendo el contenido del monémero (A4) 5 a 50 partes en
masa por 100 partes en masa como el total del monémero (A3) y el monémero (A4).

3. La composicion de recubrimiento antiniebla segun la reivindicacion 1 6 2, en la que una constante de disociacion
de la base del compuesto basico (B) en una disolucion acuosa a 25 °C es 3 a 14.

4. La composicion de recubrimiento antiniebla segin una cualquiera de las reivindicaciones 1, 2 y 3, en la que un
punto de ebullicion del compuesto basico (B) es 130 °C a 1500 °C.

5. La composicién de recubrimiento antiniebla segun la reivindicacién 1, en la que el copolimero (A) tiene estructuras

reticuladas formadas por una reaccion de condensacion de grupo N-metilol o grupo N-alcoximetilol del monémero
(A1), y el monémero (A2) tiene un grupo acido sulfénico neutralizado y un grupo acido sulfénico no neutralizado.
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