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DESCRIPCION
Composiciones de recubrimiento y articulos con peliculas de recubrimiento formadas
Campo técnico

La presente invencién se refiere a una composicion de recubrimiento para formar una pelicula de recubrimiento que
tiene espacios vacios y a un articulo con pelicula de recubrimiento con espacios vacios formada sobre el mismo.

Técnica anterior

Un articulo que tiene una funcién antirreflectante se ha utilizado practicamente con el propésito de reducir la
reflexion de la luz exterior o mejorar la transmitancia de la luz. Los diversos métodos siguientes estan disponibles
como métodos para impartir funciones antirreflectantes. Es decir, existe un método de formacién de una pelicula
antirreflectante sobre un sustrato mediante un método en seco (tal como un método de deposicion de vapor o un
método de pulverizacion catédica). Hay un método de formacion de una pelicula antirreflectante sobre un sustrato
mediante un método de recubrimiento himedo (tal como un método de recubrimiento por rotaciéon, un método de
serigrafia, un método de recubrimiento por inmersion o un método de recubrimiento por pulverizacién). Existe un
método de formacion de orificios finos irregularidades en la superficie de un sustrato de vidrio por un método de
grabado. Existe un método de formacion de orificios finos en la superficie de un sustrato de vidrio por un método de
desalcalinizacion.

Entre dichos métodos, el método de recubrimiento hiumedo tiene las siguientes cualidades.
(i) La instalacién de recubrimiento es relativamente simple y econémica.

(ii) Al cambiar la composicién de recubrimiento, es posible cambiar las propiedades de la pelicula antirreflectante, la
adhesioén al sustrato, la dureza de la pelicula antirreflectante, etc.

(iii) Al cambiar la composiciéon de recubrimiento, es posible impartir diversas funciones adicionales aparte de la
funcién antirreflectante.

Los siguientes se han propuestos como articulos con peliculas antirreflectantes formadas por métodos de
recubrimiento en hiumedo.

(1) El documento de Patente 1 describe un sustrato con una pelicula de recubrimiento antirreflectante obtenida por
recubrimiento de un sustrato con una composicion de recubrimiento que comprende una dispersion de finas
particulas huecas de SiO..

(2) ElI documento de Patente 2 describe un articulo de vidrio poco reflectante que ha formado en un sustrato de
vidrio una pelicula poco reflectante hecha de finas particulas de SiO; y un ligante.

(3) El documento de Patente 3 describe una estructura que ha formado sobre la superficie de un sustrato una fina
pelicula porosa de SiO, formada por tratamiento térmico de una pelicula fina hecha de un liquido de recubrimiento
que contiene un alcoxisilano y/o un alcoxisilano de alquilo y una sustancia organica en un estado tal que la sustancia
organica se evapore o descomponga.

Documentos de la técnica anterior
Documento de Patente 1: W0O2006/129408
Documento de Patente 2: JP-A-2001-278637
Documento de Patente 3: JP-A-2006-036598
Descripcion de la invencion

Problemas a resolver por la invencién

Sin embargo, la pelicula de recubrimiento antirreflectante descrita en el Documento de patente 1 ha tenido un
inconveniente que a medida que la reflectancia de la pelicula disminuye, la resistencia a la abrasion de la pelicula o
la adhesion al sustrato tiende a deteriorarse, y es necesario aumentar la cantidad de particulas de SiO; finas huecas
relativamente costosas. Mientras que, la pelicula poco reflectante descrita en el Documento de patente 2 tiene un
inconveniente que a medida que la reflectancia de la pelicula se disminuye, la resistencia a la abrasion de la pelicula
o la adhesion al sustrato de vidrio tiende a deteriorarse. Ademas, el efecto antirreflectante es inferior en comparacion
con la pelicula de recubrimiento antirreflectante descrita en el Documento de patente 1. Mientras que, la pelicula de
SiO; delgada porosa descrita en el Documento de patente 3 tiene el inconveniente de que si la pelicula fina hecha
del liquido de recubrimiento no se calienta a una temperatura alta, no se formaran huecos, y los efectos
antirreflectantes no pueden obtenerse. Por lo tanto, el sustrato que se puede utilizar esta limitado a un sustrato que
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es resistente contra una alta temperatura. Ademas, las peliculas descritas en los Documentos de patente 1 a 3 son
recubrimientos de una sola capa, y por lo tanto, un material que tiene un alto indice de refraccion (tal como TiO2) no
puede utilizarse como material para las peliculas.

El documento WO 2008/014943 A1 describe un particula en forma de una gotita encapsulada que comprende un
material de nucleo y un material de carcasa rodeando al material de nucleo, conteniendo el material de carcasa
grupos maleimida, preferiblemente un copolimero de grupos maleimida. El material de carcasa contiene un
copolimero de derivados de estireno y anhidrido maleico, del cual mas del 75% molar, preferiblemente mas del 90%
molar es maleimida y el tamafio medio de particula es menor que 300 nm. Las particulas se obtienen por un
procedimiento que comprende el calentamiento de una sal amoénica de un anhidrido maleico que contiene polimero
en presencia del material del nicleo a una temperatura entre 80°C y 195°C. El documento WO 2004/112482 A2
describe recubrimientos y pinturas que comprende una composicion biomolecular, en donde la composicion
biomolecular comprende una triester fosférico hidrolasa. También se describe en este documento métodos de
desintoxicacion de una superficie contaminada con un compuesto organofosforado al poner en contacto la superficie
con dicho recubrimiento o pintura. También se describe en este documento componentes de recubrimiento y
pinturas procedentes de microorganismos.

Es un objetivo de la presente invencién proporcionar una composicion de recubrimiento que es capaz de mejorar un
efecto antirreflectante de una pelicula de recubrimiento y capaz de formar dicha pelicula de recubrimiento a un bajo
coste e incluso a una temperatura relativamente baja, y un articulo que tiene un alto efecto antirreflectante y para el
cual un sustrato a utilizar es relativamente ilimitado y de bajo coste.

Medios para resolver los problemas

Una composicion de recubrimiento (que en lo sucesivo puede denominarse también composicidon de recubrimiento
(1)) de la presente invencion comprende un medio de dispersion (a), particulas finas (b) dispersadas en el medio de
dispersion (a), y un derivado terpénico (c) disuelto o dispersado en el medio de dispersién (a), en donde al menos
una de las particulas finas (b) se selecciona del grupo que consiste en particulas finas de 6xido metalico, particulas
finas de metal, particulas finas de pigmento y particulas finas de resina, y las particulas finas (b) tienen un tamano
medio de particula aglomerada de 1 a 1.000 nm, y el derivado terpénico (c) es un derivado terpénico que tiene un
grupo hidroxilo y/o un grupo carbonilo en su molécula, y la cantidad del derivado terpénico (c) oscila entre 0,1 y 20
partes en masa por 1 parte en masa del contenido en sélidos de la composicion de recubrimiento,

en donde la composicién de recubrimiento contiene ademas un ligante (d),
en donde la relaciéon en masa de particulas finas (b) a ligante (b) (particulas finas/ligante) oscila entre 9/1 y 1/9.

El derivado terpénico (c) anterior tiene preferiblemente, en su molécula, al menos un miembro seleccionado del
grupo que consiste en un grupo hidroxilo, un grupo aldehido y un grupo ceto.

La cantidad del derivado terpénico (c) es preferiblemente de 0,1 a 20 partes en masa por 1 parte en masa del
contenido de sélidos de la composicion de recubrimiento (1).

Las particulas finas (b) anteriores tienen preferiblemente un tamafio medio de particula aglomerado de 3 a 500 nm.

Ademas, la cantidad maxima del derivado terpénico (c) en la composicién de recubrimiento es como maximo 70% en
peso.

El articulo de la presente invencion es uno que comprende un sustrato y una pelicula de recubrimiento que puede
obtenerse a partir de la composiciéon de recubrimiento de la presente invencién, formada sobre el sustrato.

El sustrato anterior es preferiblemente un vidrio adornado.
Efectos ventajosos de la invencion

Mediante la composicién de recubrimiento de la presente invencioén, es posible mejorar el efecto antirreflectante de
una pelicula de recubrimiento y formar dicha pelicula de recubrimiento tal a un bajo coste y a una temperatura
relativamente baja.

El articulo de la presente invencion tiene un efecto antirreflectante elevado, y el sustrato que se utiliza para ello es
relativamente ilimitado y de bajo coste.

Breve descripcion de los dibujos

La Fig. 1 es una fotografia al microscopio electrénico de barrido de una seccién transversal de la pelicula de
recubrimiento en el ejemplo 6.

La Fig. 2 es una fotografia al microscopio electrénico de barrido de una seccién transversal de la pelicula de
recubrimiento en el ejemplo 22.
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Mejor modo de llevar a cabo la invencién
Composicion de recubrimiento (1)

La composicion de recubrimiento (I) comprende un medio de dispersiéon (a), particulas finas (b) y un derivado
terpénico (c) y, segun requiera el caso, contiene un ligante (b) u otros aditivos.

(Medio de dispersion (a))

El medio de dispersion (a) (excluido el derivado terpénico (c) mencionado después) puede ser, por ejemplo, agua,
un alcohol (tal como metanol, etanol, isopropanol, butanol o diacetona alcohol), una cetona (tal como acetona, metil-
etil- cetona o metil-isobutil-cetona), un éter (tal como tetrahidrofurano o 1,4-dioxano), un cellosolve - éter monoetilico
de etilenglicol - (tales como metil cellosolve o etil cellosolve), un éster (tal como acetato de metilo o acetato de etilo),
un éter de glicol (tal como éter monoalquilico de etilenglicol), un compuesto que contiene nitrégeno (tal como N,N-
dimetilacetamida, N,N-sulfoxido de dimetilo o N-metilpirrolidona), o un compuesto que contiene azufre (tal como
sulféxido de dimetilo).

El medio de dispersion (a) en el caso en que el ligante (d) es un hidrolizado de un alcoxisilano, se requiere para que
contenga agua, ya que se requiere agua para la hidrdlisis del alcoxisilano.

El medio de dispersion (a) se selecciona preferiblemente de manera adecuada dependiendo del sustrato o del
ligante (d).

Como medio de dispersion (a) en un caso en el que el sustrato es un policarbonato, se prefiere un medio de
dispersion de tipo alcohol que contiene un disolvente (tal como un compuesto que contiene nitrégeno) capaz de
disolver el policarbonato.

Como medio de dispersion (a) en un caso en el que el sustrato es un tereftalato de polietileno, se prefiere un medio
de dispersion alcohdlico que contiene un disolvente (tal como diclorometano) capaz de disolver el tereftalato de
polietileno.

En un caso en el que el sustrato es triacetilcelulosa, como ligante (d), se pueden emplear un poliéster, una resina
acrilica, una resina de silicona o similar, y como un medio de dispersion (a) en un caso en el que el ligante (d) es un
poliéster, se prefiere acetato de etilo o similares.

(Particulas finas (b))

Las particulas finas (b) se seleccionan de particulas finas de 6xido metalico, particulas finas de metales, particulas
finas de pigmento o particulas finas de resina.

El material para las particulas finas de 6xido metalico puede ser, por ejemplo, AI203’ SiOz’ Sn0O;y, TiO,, ZrO,, ZnO,
Ce0g2, SnOx (ATO) que contiene Sb, In;03 (ITO) que contiene Sn o RuO..

El material para las particulas finas de metal puede ser, por ejemplo, un metal (tal como Ag o Ru) o una aleacion (tal
como AgPd o RuAu).

Las particulas finas de pigmentos pueden ser, por ejemplo, un pigmento inorganico (tal como negro de titanio o
negro de humo) o un pigmento organico.

El material para las particulas finas de resina puede ser, por ejemplo, un poliestireno o una resina de melanina.

La forma de las particulas finas (b) puede ser, por ejemplo, esférica, oval, acicular, laminar, en forma de varilla,
conica, cilindrica, cubica, rectangular, en forma de diamante, en forma de estrella o en forma irregular. Ademas, las
particulas finas (b) pueden ser huecas o porosas. Ademas, las particulas finas (b) pueden estar presentes en un
estado donde las respectivas particulas son independientes entre si, las respectivas particulas pueden estar unidas
en una forma de cadena, o las respectivas particulas pueden aglomerarse.

El tipo de dichas particulas finas (b) puede utilizarse solo, o dos o0 mas tipos de dichas particulas finas se pueden
utilizar en combinacion.

El tamafio medio de particulas aglomeradas de las particulas finas (b) es de 1 a 1.000 nm, preferiblemente de 3 a
500 nm, mas preferiblemente de 5 a 300 nm. Cuando el tamafio medio de particulas aglomeradas de las particulas
finas (b) es al menos 1 nm, el efecto antirreflectante puede hacerse suficientemente alto. Cuando el tamafio medio
de particulas aglomeradas de las particulas finas (b) es como maximo de 1.000 nm, la niebla de la pelicula de
recubrimiento puede suprimirse al ser baja.

El tamafio medio de particulas aglomeradas de las particulas finas (b) es un tamafio medio de particulas
aglomeradas de las particulas finas (b) en el medio de dispersion (a) y puede medirse por un método dinamico de
dispersion de la luz. En el caso de particulas finas monodispersas (b) sin aglomeracion, el tamafio medio de
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particula aglomerada es igual al tamafo medio de particula primaria.
(Derivado terpénico (c))

Terpeno significa un hidrocarburo que tiene una composicién de (CsHg), (en donde n es un numero entero de al
menos 1) que tiene isopreno (CsHg) como unidad constituyente. El derivado terpénico significa un terpeno con un
grupo funcional derivado del terpeno. El derivado terpénico (c) en la presente invencion incluye los diferentes en el
grado de insaturacion.

Desde el punto de vista del efecto antirreflectante de la pelicula de recubrimiento, el derivado terpénico (c) en la
presente invencion es un derivado terpénico que tiene un grupo hidroxilo y/o un grupo carbonilo en su molécula, mas
preferiblemente un derivado terpénico que tiene al menos una miembro seleccionado del grupo que consiste en un
grupo hidroxilo, un grupo aldehido (-CHO), un grupo ceto (-C(=0)-), un enlace éster (-C(=0)O-) y un grupo carboxilo
(-COOH) en su molécula, mas preferiblemente un derivado terpénico que tiene al menos un miembro seleccionado
del grupo que consiste en un grupo hidroxilo, un grupo aldehido y un grupo ceto en su molécula.

El derivado terpénico (c) en la presente invencion puede ser, por ejemplo, un alcohol terpénico (tal como, a-terpineol,
terpineno-4-ol, L-mentol, ()citronelol, miltenol, borneol, nerol, farnesol o fitol ), un aldehido terpénico (tales como
citral, B-ciclocitral o perilaldehido), una cetona terpénica (tal como, (+)alcanfor o B-ionona), un acido carboxilico
terpénico (tal como acido citronélico o acido abiético), o un éster terpénico (tal como acetato de terpinilo o acetato de
mentilo).

Con respecto al derivado terpénico (c) en la presente invencién, puede utilizarse un tipo solo, o dos o mas tipos se
puede utilizar en combinacion.

(ligante (d))

El ligante (d) puede ser, por ejemplo, un hidrolizado de un alcoxisilano (sol-gel de silice) o una resina (tal como una
resina termoplastica, una resina termoendurecible o una resina curable por radiacion ultravioleta).

El ligante (d) se selecciona preferiblemente de manera adecuada dependiendo del sustrato.
Como ligante (d) en un caso donde el sustrato es de vidrio, se prefiere un hidrolizado de un alcoxisilano.

El alcoxisilano puede ser, por ejemplo, un tetraalcoxisilano (tal como tetrametoxisilano, tetraetoxisilano,
tetrapropoxisilano o tetrabutoxisilano), un alcoxisilano que tiene un grupo pefluoropoliéter (tal como perfluoropoliéter
trietoxisilano), un alcoxisilano que tiene un grupo perfluoroalquilo (tal como perfluoroetil trietoxisilano), un alcoxisilano
tiene un grupo vinilo (tales como vinil trimetoxisilano o vinil trietoxisilano), un alcoxisilano que tiene un grupo epoxi
(tal como, 2-(3,4-epoxiciclohexil)etil trimetoxisilano, 3-glucidoxipropil trimetoxisilano, 3-glucidoxipropilmetil
dietoxisilano o 3-glucidoxipropil trietoxisilano) o un alcoxisilano que tiene un grupo acriloiloxi (tal como 3-
acriloiloxipropil trimetoxisilano).

En el caso de un tetraalcoxisilano, la hidrdlisis del alcoxisilano se lleva a cabo utilizando agua en una cantidad de al
menos 4 veces por mol o el alcoxisilano y un acido o alcali como catalizador. El acido puede ser, por ejemplo, un
acido inorganico (tal como HNOs, H>SO4 o HCI) o un acido organico (tal como acido férmico, acido oxalico, acido
monocloroacético, acido dicloroacético o acido tricloroacético). El alcali puede ser, por ejemplo, amoniaco, hidroxido
de sodio o hidréxido de potasio. Como catalizador, se prefiere un acido desde el punto de vista de la estabilidad al
almacenamiento durante un largo periodo. Ademas, como catalizador, se prefiere el que no dificulta la dispersion de
las particulas finas (b).

(Otros aditivos)

Otros aditivos pueden ser, por ejemplo, un agente tensioactivo para mejorar la propiedad de nivelacion, un
compuesto metalico para mejorar la duracion de la pelicula de recubrimiento, etc.

El agente tensioactivo puede ser , por ejemplo, un tipo de aceite de silicona o un agente tensioactivo de tipo acrilico.

El compuesto metalico es preferiblemente, por ejemplo, un compuesto de quelato de circonio, un compuesto quelato
de titanio, o un compuesto de quelato de aluminio. El compuesto quelato de circonio puede, por ejemplo, ser
tetraacetil- acetonato de circonio o tributoxi-estearato de circonio.

(Preparacion de la composicion de recubrimiento (1))

La composicién de recubrimiento (I) puede prepararse, por ejemplo, mezclando el medio de dispersion (a), una
dispersion de particulas finas (b) y el derivado terpénico (c) y una solucion del ligante (d).

La concentracion de contenido de sodlidos de la composicion de recubrimiento () puede determinarse
adecuadamente dependiendo del método de recubrimiento. En el caso de un método de recubrimiento por
centrifugacion, la concentracion de contenido de sélidos de la composicion de recubrimiento (l) es preferiblemente
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de 0,1 a 10% en masa, mas preferiblemente de 0,3 a 5% en masa. Cuando la concentracién de contenido de sélidos
es al menos 0,1% en masa, la eficiencia de recubrimiento sera buena. Cuando la concentracién de contenido de
soélidos es como maximo 10% en masa, puede suprimirse un residuo de la composicion de recubrimiento (I).

En el caso de un método de recubrimiento por pulverizacién, la concentracién de contenido de sdlidos de la
composicion de recubrimiento () es preferiblemente de 0,1 a 10% en masa, mas preferiblemente de 0,1 a 5% en
masa. Cuando la concentracion de contenido de soélidos es al menos 0,1% en masa, la eficiencia de recubrimiento
sera buena. Cuando la concentracion de contenido de sélidos es como maximo 10% en masa, puede suprimirse un
residuo de la composicion de recubrimiento (1).

El contenido de solidos de la composicion de recubrimiento (1) significa la suma de las particulas finas (b) y el ligante
(d) (siempre que en el caso de un alcoxisilano, una concentracion de contenido de soélidos esté calculada como
SiOy).

La cantidad del derivado terpénico (c) es preferiblemente de 0,1 a 20 partes en masa, mas preferiblemente de 0,7 a
20 partes en masa, por 1 parte en masa del contenido de sdlidos de la composicién de recubrimiento (I). Cuando el
derivado terpénico (c) es al menos 0,1 partes en masa, el efecto antirreflectante llega a ser suficientemente alto en
comparacion con un caso en el que no se afiade ningun derivado terpénico (c). Cuando el derivado terpénico (c) es
como maximo 20 partes en masa, el aspecto de la pelicula de recubrimiento sera bueno.

Ademas, la cantidad maxima del derivado terpénico (c) en la composicion de recubrimiento, es del 70% en peso.

La relacion en masa de las particulas finas (b) al ligante (d) (particulas finas/ligante) es de 9/1 a 1/9, preferiblemente
de 7,3 a 3,7. Cuando la relacion particulas finas/ligante sea como maximo de 9/1, la adhesion entre la pelicula de

recubrimiento y el sustrato sera lo suficientemente alta. Cuando la relacion particulas finas/ligante sea al menos 1/9,
el efecto antirreflectante sera suficientemente alta.

Articulo

El articulo de la presente invencién es aquel en donde una pelicula de recubrimiento (en lo sucesivo denominada a
veces pelicula antirreflectante) puede obtenerse a partir de la composicién de recubrimiento de la presente invencion
(la anteriormente descrita (I) o (Il)) se forma sobre un sustrato.

El material para el sustrato puede ser, por ejemplo, vidrio, un metal, una resina, silicio, madera o papel. El vidrio
puede ser, por ejemplo, el que tenga una composicion, p. €j., de vidrio sddico-calcico, vidrio de borosilicato, vidrio de
aluminosilicato o de vidrio exento de alcali. AUn mas, ademas de un vidrio liso formado p. €j., por un proceso de
flotacion, pueden utilizarse varios vidrios, tal como un vidrio adornado que puede obtenerse proporcionando vidrio
fundido entre un rodillo que tiene irregularidades impresas en su superficie y otro rodillo para Formacion de lal
extendido. La resina puede ser, por ejemplo, tereftalato de polietileno, policarbonato, triacetil celulosa o
polimetacrilato de metilo.

La forma del sustrato no esta particularmente limitada, pero por lo general puede ser una lamina o pelicula.

En el caso de vidrio sédico-calcico para utilizar para la lamina de vidrio para la construccion o vehiculos, tiene
preferiblemente una composicién que comprende, representada en porcentaje de masa referido a 6xidos, de 65 a
75% de SiO», de 0 a 10% de Al;O3, de 5 a 15% de CaO, de 0 a 15% de MgO, de 10 a 20% de Na;O, de 0 a 3% de
K20, de 0 a 5% de Li»O, de 0 a 3% de Fe,O3, de 0 a 5% de TiO,, de 0 a 3% de CeO,, de 0 a 5% de BaO, de 0 a 5%
de SrO, de 0 a 15% de B,0s3, de 0 a 5% de ZnO, de 0 a 5% de ZrO,, de 0 a 3% de SnO; y de 0 a 0,5% de SOs.
Ademas, en el caso del vidrio exento de alcali, tiene preferiblemente una composicion que comprende, representada
en porcentaje de masa referido a 6xidos del 39 al 70% de SiO;, de 3 a 25% de Al;O3, de 1 a 30% de B»O3, de 0 a
10% de MgO, de 0 a 17% de CaO, de 0 a 20% de SrO y de 0 a 30% de BaO. Ademas, en el caso del vidrio alcalino
mixto, tiene preferiblemente una composicion que comprende, representada en porcentaje de masa referido a
oxidos, de 50 a 75% de SiO,, de 0 a 15% de Al,O3, de 6 a 24 % de MgO + CaO + SrO + BaO + ZnO y de 6 a 24%
de Na,O + K-0.

Como sustrato para cubierta de vidrio para una célula solar, se prefiere vidrio adornado que tiene un estampado con
textura en su superficie. Como material para dicho vidrio adornado, vidrio sddico-calcico (vidrio de lamina blanca)
que tiene una relacion de la componente de hierro mas pequefia (mayor transparencia) que el vidrio sddico-calcico
(vidrio de lamina azul) se prefiere utilizar para vidrio habitual de ventanas.

La pelicula antirreflectante se forma recubriendo la superficie de un sustrato con la composicién de recubrimiento de
la presente invencion, seguido de coccion.

El método de recubrimiento puede ser, por ejemplo, un método de recubrimiento en hiumedo conocido (tal como un
método de recubrimiento por rotaciéon, un método de recubrimiento por pulverizacién, un método de recubrimiento
por inmersion, un método de recubrimiento con troquel, un método de recubrimiento con rodillo, un método de
flexografia, un método de recubrimiento por huecograbado, un método de recubrimiento con barras, un método de
recubrimiento de cortina, un método de recubrimiento de pantalla, un método de chorro de tinta o un método de

6



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES 2 549905 T3

recubrimiento por circulacion).

La temperatura de recubrimiento es preferiblemente desde la temperatura ambiente a 80°C, mas preferiblemente
desde la temperatura ambiente a 60°C.

La temperatura de coccién es preferiblemente al menos 30°C, y convenientemente se puede determinar
dependiendo del material para el sustrato, de las particulas finas (b) o del ligante (d). Por ejemplo, en un caso en
que el material para el sustrato, las particulas finas (b) o el ligante (D) sea una resina, la temperatura de coccién es
como maximo la temperatura resistente al calor de la resina, y un efecto antirreflectante adecuado puede obtenerse
incluso a dicha temperatura. En un caso en el que el sustrato es vidrio, la etapa de coccién para una pelicula
antirreflectante puede servir también como una etapa para reforzar fisicamente el vidrio. En dicha etapa de refuerzo
fisico, el vidrio se calienta a una temperatura cercana a la temperatura de reblandecimiento. En tal caso, la
temperatura de coccion se fija a un nivel de aproximadamente 600 a 700°C. Por lo general, la temperatura de
coccion se fija preferiblemente para que sea como maximo la temperatura de deformacion térmica del sustrato. El
valor limite inferior para la temperatura de coccién se determina dependiendo de la composicién de mezcla de la
composicion de recubrimiento. Incluso mediante secado natural, la polimerizacion procede en cierta medida, y si no
hay ninguna restriccion en el tiempo, es teéricamente posible establecer la temperatura de coccion para que sea una
temperatura en las proximidades de la temperatura ambiente.

El espesor de la pelicula antirreflectante es preferiblemente de 50 a 300 nm, mas preferiblemente de 80 a 200 nm.
Cuando el espesor de la pelicula antirreflectante es de al menos 50 nm, tiene lugar interferencias de la luz para
presentar un rendimiento antirreflectante. Cuando el espesor de la pelicula antirreflectante es como maximo 300 nm,
la pelicula se puede formar sin Formacion de la grietas.

El espesor de la pelicula antirreflectante puede obtenerse midiendo la interfase recubierta y no recubierta con un
perfildbmetro.

La reflectancia de la pelicula antirreflectante es preferiblemente como maximo 2,6%, mas preferiblemente como
maximo 1,5%, como el valor mas bajo (denominada reflectancia inferior) dentro de un intervalo de longitudes de
onda de 300 a 1.200 nm.

Dentro de un intervalo para no deteriorar los efectos de la presente invencion, se pueden formar capas funcionales
(tales como una capa que mejora la adhesion, una capa protectora, etc.) aparte de la pelicula antirreflectante
obtenida a partir de la composicién de recubrimiento de la presente invencion. Por ejemplo, en la superficie del
sustrato, puede formarse preliminarmente una capa de barrera alcalina o una capa de imprimacién que tiene una
funcién como capa (una capa de bajo indice de refracciéon) para una banda amplia que tiene un bajo indice de
refraccion en un amplio intervalo de longitudes de onda.

Como tal capa de imprimacion, se prefiere una capa que se forma recubriendo un sustrato con una composicién de
recubrimiento para la capa de imprimacion que contiene un hidrolizado de un alcoxisilano (sol-gel de silice).

En un caso en el que se aplica la composicién de recubrimiento de la presente invenciéon sobre la capa de
imprimacion, la capa de imprimacion preliminarmente puede cocerse o puede estar en estado humedo. En un caso
en el que se aplica la composicién de recubrimiento de la presente invencién sobre la capa de imprimacion, la
temperatura de recubrimiento es preferiblemente de 30 a 90°C, y la temperatura de coccion es preferiblemente de
30 a 700°C.

El espesor de la capa de imprimacion es preferiblemente de 10 a 500 nm.

La composicién de recubrimiento (l) descrita anteriormente comprende el medio de dispersion (a), las particulas
finas (b) y el derivado terpénico (c), por lo que es posible mejorar el efecto antirreflectante de la pelicula de
recubrimiento y es posible formar dicha pelicula de recubrimiento a un bajo coste e incluso a una temperatura
relativamente baja.

Es decir, cuando una pelicula de recubrimiento se forma utilizando la composicién de recubrimiento de la presente
invencion, se forman huecos selectivamente alrededor de las particulas finas (b) en la pelicula de recubrimiento, con
lo cual el efecto antirreflectante mejorara por dichos huecos. La razén de por qué esos huecos se forman
selectivamente alrededor de las particulas finas (b) no se entiende claramente, pero con una composicion de
recubrimiento que comprende el medio de dispersion (a), el derivado terpénico (c) y el ligante (d) y que no contiene
particulas finas (b), no se formaran huecos, y no es posible formar una pelicula de recubrimiento que tiene un efecto
antirreflectante.

Ademas, con la composicién de recubrimiento de la presente invencién, el volumen de las porciones de huecos
aumenta sobre la composicion de recubrimiento que comprende el medio de dispersion (a), las particulas finas (b) y
el ligante (d), con lo cual el efecto antirreflectante se hace mayor.

La pelicula de recubrimiento obtenida a partir de la composicién de recubrimiento de la presente invencion presenta
el efecto antirreflectante por huecos formados selectivamente alrededor de las particulas finas (b), por lo que no se
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requiere necesariamente emplear el que tiene un bajo indice de refraccion (tal como SiO,) como material para las
particulas finas (b). Por lo tanto, mediante la composicién de recubrimiento de la presente invencion, es posible
formar una pelicula de recubrimiento que tiene tanto el efecto antirreflectante como diversas propiedades de las
particulas finas (b). Por ejemplo, en un caso en el que el material para las particulas finas (b) sea SiO», el indice de
refraccion de la pelicula de recubrimiento puede hacerse menor, por lo que puede formarse una pelicula de
recubrimiento que tiene una reflexion menor. Ademas, en un caso en el que el material para las particulas finas (b)
sea ATO, es posible formar una pelicula de recubrimiento que tiene tanto el efecto antirreflectante como la
conductividad eléctrica y/o la propiedad de protectora del infrarrojo. Ademas, en un caso en el que el material para
las particulas finas (b) sea CeO» o ZnO, es posible formar una pelicula de recubrimiento que tenga tanto el efecto
antirreflectante como una propiedad de absorcion de ultravioleta. Ademas, incluso en un caso en el que el material
para las particulas finas (b) sea TiO. que tiene un alto indice de refracciéon, es posible formar una pelicula
antirreflectante mediante una sola capa de recubrimiento que ha sido hasta ahora inesperada, y por lo cual es
posible formar una pelicula de recubrimiento que tenga tanto el efecto antirreflectante como la hidrofilia, efecto
antibacteriano, etc., de TiO,. Ademas, en un caso en el que el material para las particulas finas (b) es un pigmento
organico o un pigmento inorganico, es posible formar una pelicula de recubrimiento antirreflectante coloreada, o es
posible para producir un filtro coloreado o similar que tiene una funcién antirreflectante.

Ademas, la pelicula de recubrimiento que puede obtenerse a partir de la composicién de recubrimiento de la
presente invencién tiene un efecto para reducir la masa o para reducir la conductividad térmica mediante la
reduccion de la densidad de la pelicula en un caso en el que se forma con un espesor de al menos el espesor
optico.

Ademas, el articulo de la presente invenciéon tal como se ha descrito anteriormente tiene una pelicula de
recubrimiento que tiene un alto efecto antirreflectante y puede formarse a un bajo coste e incluso a una temperatura
relativamente baja, por lo cual tiene un alto efecto antirreflectante, y el sustrato a utilizar no es tan limitado y es
relativamente bajo de coste.

Ejemplos

Ahora, la presente invencion se describird con mas detalle con referencia a los ejemplos. Sin embargo, debe
entenderse que la presente invencion no esta limitada en modo por la descripcion siguiente. Los ejemplos 17 a 47
son ejemplos operativos de la presente invencion, y los ejemplos 1 a 16 son ejemplos comparativos.

(Espesor de la carcasa y tamafio de poro de particulas finas huecas)

Para el espesor de la cascara y el tamafio de poro de las particulas finas huecas, se diluyd una dispersion de
particulas finas huecas con etanol a una concentracion de 0,1% en masa, a continuaciéon se tomaron muestras en
una pelicula de colodion y se observaron al microscopio electrénico de transmisiéon (H-9000, fabricado por Hitachi,
Ltd.), mediante el cual se seleccionaron al azar 100 particulas finas huecas, y se midieron los espesores de las
células y los diametros de poro de las respectivas particulas finas huecas, y los espesores de carcasa y los
diametros de poro de las 100 particulas finas huecas se promediaron respectivamente para obtener el espesor de la
cascara y el diametro de poro de las particulas finas huecas.

(Tamaio medio de particula primaria de las particulas finas)

Para el tamario de particula primario medio de las particulas finas huecas, se diluyd una dispersion de particulas
finas con etanol a una concentraciéon de 0,1% en masa, a continuacién se tomaron muestras en una pelicula de
colodién y se observaron al microscopio electronico de transmision (H-9000, fabricado por Hitachi, Ltd.), mediante el
cual se seleccionaron al azar 100 particulas finas, y se midieron los tamafios de particula de las respectivas
particulas finas y los tamafios de particula de las 100 particulas finas se promediaron para obtener el tamafio medio
de particula primaria de las particulas finas. El tamafio medio de particula primaria de las particulas finas distintas de
las particulas finas huecas se calcul6 a partir del area superficial especifica medida por un método BET vy el volumen
de particulas esféricas suponiendo que las particulas esféricas se dispersaban de manera uniforme en el portador.

(Tamafio medio de particula aglomerada de particulas finas)

El tamafio medio de particula aglomerada de particulas finas se midié utilizando un analizador dinamico de tamafio
de particula por dispersion de la luz (MICROTRAC UPA fabricado por NIKKISO CO., LTD).

(Reflectancia)

En la superficie de un sustrato en el lado opuesto a una pelicula de recubrimiento, se fijé una cinta negra de vinilo
que no incluia burbujas de aire, y se midio la reflectancia de la pelicula de recubrimiento de 100 mm x 100 mm en la
parte central del sustrato. En la presente memoria, la reflectancia es la reflectancia de fondo con una longitud de
onda de 300 nm a 1200 nm. En un caso donde la reflectancia de fondo era como maximo 380 nm o al menos 780
nm, se utilizé un espectrofotémetro (V670 fabricado por JASCO Corporation). Ademas, en un caso en el que la
reflectancia inferior estaba entre 380 y 780 nm, se utilizé un espectrofotémetro (Multi Channel Photo Detector
MCPD-3000, fabricado por Otsuka Electronics Co., Ltd.).
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(Resistencia a la abrasion)

Una goma de borrar (GAZA1K fabricada por LION K.K.,, 18 mm de longitud x 11 mm de ancho) se fij6 a un
verificador de frotamiento (fabricado por Taiheirika Kogyo K.K.), y la goma de borrar se correspondia
horizontalmente sobre la superficie de una pelicula de recubrimiento con una carga de 0,5 kg/cmz, con lo que se
evaluo el cambio de aspecto de la pelicula de recubrimiento antes y después de las cinco reprocidades de la goma
de borrar. Para el cambio de aspecto, el articulo que tiene la pelicula de recubrimiento formada se colocé sobre una
lamina fluorescente, y se observo visualmente la pelicula de recubrimiento desde una posicion a 20 cm de la lamina
fluorescente, con lo que se evalud el aspecto mediante los patrones siguientes.

(®: No se observa ningun defecto en la pelicula de recubrimiento.
(O: Se observan pocos defectos en la pelicula de recubrimiento.
A: Se observan muchos defectos en la pelicula de recubrimiento.
x: La pelicula de recubrimiento se elimina por completo.

(Coste del material)

Se obtuvo el costo material de una composicién de recubrimiento en cada ejemplo, cuando el costo del material (por
estimacion) de la composicion de recubrimiento en el ejemplo 1 se considerd 1, y se evalué mediante los patrones
siguientes.

QO: El coste del material de la composicion de recubrimiento es menor que 0,4.

A: El coste material de la composicién de recubrimiento es al menos de 0,4 y menor de 0,8.
x: El coste material de la composicién de recubrimiento es al menos de 0,8.

Preparacion de la solucion de ligante (i):

Mientras se agitaban 85,7 g de etanol modificado (SOLMIX AP-11, fabricado por Japan Alcohol Trading CO., LTD.,
se afadié un disolvente mezclado que contiene etanol como agente principal, el mismo se aplica en lo sucesivo), un
liquido mezclado de 6,6 g de agua desionizada y 0,1 g de acido nitrico 61% en masa, seguido de agitacién durante 5
minutos. A continuacion, se afiadieron a esto 7,6 g de tetraetoxisilano (concentracion de contenido de solidos
calculada como SiO2: 29% en masa), seguido de agitacion a temperatura ambiente durante 30 minutos, para obtener
una solucién ligante (i) que tiene una concentracion de contenido de soélidos calculada como SiO, de 2,2% en masa.
En la presente memoria, la concentracion de contenido de sélidos calculada como SiO, es la concentracién de
contenido de solidos cuando todo el Si del tetraetoxisilano se convirtié en SiO..

Preparacion de la dispersion (ii) de particulas finas huecas de SiO2:

Mientras se agitaban 29,07 g de etanol modificado, 39 g de agua, se afiadieron a éste 21 g de una dispersion
acuosa de particulas finas de ZnO (FZO-50 fabricados por Ishihara Sangyo Kaisha, Ltd., concentracion de contenido
de sdlidos: 20% en masa, tamafio medio de particula primaria: 21 nm, tamafio medio de aglomerado de particulas:
40 nm) y 10 g de tetraetoxisilano (concentracién de contenido de sélidos calculado como SiO.: 29% en masa), a
continuacion se afiadieron 0,75 g de amoniaco acuoso al 28% en masa para ajustar el pH de la dispersion a 10,
seguido de agitacion a 20°C durante 4,5 horas. Después, se afadieron a la misma 0,18 g de tetraacetil acetonato de
circonio (fabricado por KANTO CHEMICAL CO., INC.), seguido de agitacion durante 1,5 horas para obtener 100 g
de una dispersion de particulas finas con nucleo-carcasa (concentracion del contenido de sélidos: 7,2% en masa).

A la dispersion obtenida de particulas finas de nucleo-carcasa, se afadieron 100 g de una resina de intercambio
catiénico fuertemente acida (DIAION fabricada por Mitsubishi Chemical Corporation, capacidad de intercambio total:
al menos 2,0 mseg/ml), seguido de agitacion durante una hora para llevar el pH a 4, y a continuacion la resina
catidnica fuertemente acida se separé por filtracién para obtener una dispersion de particulas finas huecas de SiO,
que tienen una concentracion de contenido de sdlidos calculada como SiO; de 3% en masa. El espesor de la
cascara de las particulas finas huecas de SiO, fue de 6 nm, el tamafo de poro fue de 30 nm, y el tamafio medio de
las particulas aglomeradas fue de 50 nm. La dispersion de las particulas finas huecas de SiO, se concentrd
mediante una membrana de ultrafiltracion para obtener una dispersion (ii) de particulas finas huecas de SiO, que
tienen una concentracion de contenido de sdlidos calculada como SiO- del 12% en masa.

Dispersion (iii) de particulas finas de SiO» en cadena:

SNOWTEX OUP fabricado por Nissan Chemical Industries, Ltd., concentracién de contenido de soélidos calculada
como SiO2: 15,5% en masa, tamario medio de particula aglomerada: de 40 a 100 nm
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Dispersion (iv) de particulas finas de Al;O3 de forma plana:

ALUMINASOL 520 fabricado por Nissan Chemical Industries, Ltd., concentracién de contenido de sélidos: 20,4% en
masa, tamafio medio de particula primaria: de 10 a 20 nm

Dispersion (v) de particulas esféricas finas TiOa:

STS-01 fabricado por Ishihara Sangyo Kaisha, Ltd., concentracion de contenido de solidos: 29,7% en masa, tamafio
medio de particulas aglomeradas: 7 nm

Ejemplo 1
Preparacion de la composicion de recubrimiento (A):

Mientras se agitaban 50,8 g de etanol modificado, se afiadieron a la misma 20,5 g de la solucion ligante (i) y 8,8 g de
la dispersion (ii) de particulas finas huecas de SiO,, y a continuacion, se afiadieron 15 g de éter monoisopropilico de
etilenglicol y 5 g de diacetona alcohol para preparar una composicion de recubrimiento (A) que tiene una
concentracion de contenido de sdélidos de 1,5% en masa. Los componentes de la composicion se muestran en la
Tabla 1.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

Como sustrato, se prepard una lamina de vidrio (FL3.5 fabricado por Asahi Glass Company, Limited, vidrio sodico-
célcico, tamafio: 100 mm x 100 mm, espesor: 3,5 mm), y la superficie de la lamina de vidrio se pulié con una
dispersion acuosa de 6xido de cerio, y después de lavar el 6xido de cerio con agua, se enjuagd con agua
desionizada y se seco.

A continuacion, la lamina de vidrio mantenida a temperatura ambiente se puso en una maquina de recubrimiento por
rotacion (1H-360S fabricada por MIKASA CO., LTD.), y se tomaron muestras de 2 cc de la composicién de
recubrimiento (A) con un cuentagotas, a continuacion se dejaron caer y se recubrieron por rotacion en la superficie
de la lamina de vidrio y luego se cocieron en la atmoésfera a 500°C durante 30 minutos para obtener un articulo que
tiene una pelicula de recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalué la pelicula de recubrimiento del articulo. Los
resultados se muestran en la Tabla 4.

Ejemplo 2 Preparacion de la composicion de recubrimiento (B)

Mientras se agitaban 70,3 g de etanol modificado, se afiadieron 9,7 g de la dispersion (iii) particulas finas de SiO, de
cadena, y a continuacion, se afadieron 15,0 g de éter monoisopropilico de etilenglicol y 5,0 g de diacetona alcohol
para preparar una composicion de recubrimiento (B) que tiene una concentracion de contenido de solidos de 1,5%
en masa. Los componentes de la composicion se muestran en la Tabla 1.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(B) y se cocié de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en la Tabla 5.

Ejemplo 3
Preparacion de la composicion de recubrimiento (C)

Mientras se agitaban 64,5 g de etanol modificado, se afiadieron a esto 6,8 g de la solucion ligante (i) y 8,7 g de la
dispersion (iii) de particulas finas de SiO» de cadena, y a continuacion se afiadieron 15,0 g de éter monoisopropilico
de etilenglicol y 5,0 g de diacetona alcohol para preparar una composicion de recubrimiento (C) que tiene una
concentracion de contenido de sélidos de 1,5% en masa. Los componentes de la composicion se muestran en la
Tabla 1.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(C) y se coci6 de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalué la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en la Tabla 5.

Ejemplo 4
Preparacion de la composicion de recubrimiento (D)

Con respecto a los componentes de la composiciéon mostrados en la Tabla 1, se preparé una composicién de
10
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recubrimiento (D) que tiene una concentracion de contenido de soélidos de 1,5% en masa de la misma manera que
en el ejemplo 3.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(D) y se coci6 de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en la Tabla 5.

Ejemplo 5
Preparacion de la composicién de recubrimiento (E)

Con respecto a los componentes de la composiciéon mostrados en la Tabla 1, se preparé una composicién de
recubrimiento (E) que tiene una concentracion de contenido de sélidos de 1,5% en masa de la misma manera que
en el ejemplo 3.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(E) y se cocié de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en la Tabla 5.

Ejemplo 6
Preparacion de la composicion de recubrimiento (F)

Con respecto a los componentes de la composicién mostrados en la Tabla 1, se preparé una composicién de
recubrimiento (F) que tiene una concentracion de contenido de soélidos de 1,5% en masa de la misma manera que
en el ejemplo 3.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(F) y se cocié de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en las Tablas 5y 9.

Ademas, una fotografia microscopica electrénica de barrido de una seccidon transversal de la pelicula de
recubrimiento se muestra en la Fig. 1.

Ejemplo 7
Preparacion de la composicion de recubrimiento (G):

Con respecto a los componentes de la composicién mostrados en la Tabla 1, una composicion de recubrimiento (G)
que tiene una concentracion de contenido de soélidos de 1,5% en masa se preparé de la misma manera que en el
ejemplo 3.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(G) y se cocié de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en la Tabla 5.

Ejemplo 8
Preparacion de la composicion de recubrimiento (H):

Con respecto a los componentes de la composicién mostrados en la Tabla 1, una composiciéon de recubrimiento (H)
que tiene una concentracion de contenido de soélidos de 1,5% en masa se preparé de la misma manera que en el
ejemplo 3.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(H) y se coci6 de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
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recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en la Tabla 5.

Ejemplo 9
Preparacion de la composicion de recubrimiento (1)

Con respecto a los componentes de la composicion mostrados en la Tabla 1, una composicion de recubrimiento (l)
que tiene una concentracion de contenido de soélidos de 1,5% en masa se prepardé de la misma manera que en el
ejemplo 3.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(I) y se cocié de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en la Tabla 5.

Ejemplo 10
Preparacion de la composicion de recubrimiento (J):

Con respecto a los componentes de la composiciéon mostrados en la Tabla 1, se preparé una composicién de
recubrimiento (J) que tiene una concentracion de contenido de solidos de 1,5% en masa de la misma manera que en
el ejemplo 3.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(J) y se cocio de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en la Tabla 5.

Ejemplo 11
Preparacion de la composicién de recubrimiento (K)

Mientras se agitaban 10,3 g de etanol modificado, se afiadieron a esto 68,2 g de la solucion ligante (i), 1,5 g de
polipropilenglicol (fabricado por Wako Pure Chemical Industries, Ltd., peso molecular: 4.000), 15,0 g de éter
monoisopropilico de etilenglicol y 5,0 g de diacetona alcohol para preparar una composicion de recubrimiento (K)
que tiene una concentracion de contenido de solidos de 1,5% en masa. Los componentes de la composicion se
muestran en la Tabla 1.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(K) y se cocié de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en la Tabla 8.

Ejemplo 12
Formacion de la pelicula de recubrimiento

Un articulo que tiene una pelicula de recubrimiento formada sobre el mismo se obtuvo de la misma manera que en
el ejemplo 11, excepto que la temperatura de coccion se cambié a 100°C. Se evalué la pelicula de recubrimiento del
articulo. Los resultados se muestran en la Tabla 8.

Ejemplo 13
Preparacion de la composicion de recubrimiento (L)

Mientras se agitaban 42,2 g de etanol modificado, se afadieron 34,1 g de la solucion ligante (i), 3,7 g de la
dispersion (iv) de particulas finas de Al,O3 de forma plana, y se afiadieron 15,0 g de éter monoisopropilico de
etilenglicol y 5,0 g de diacetona alcohol para preparar una composicion de recubrimiento (L) que tiene una
concentracion de contenido de sélidos de 1,5% en masa. Los componentes de la composicion se muestran en la
Tabla 1.
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Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(L) y se coci6 de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en la Tabla 10.

Ejemplo 14
Preparacion de la composicion de recubrimiento (M):

Mientras se agitaban 11,65 g de etanol modificado, se afiadieron 68,2 g de la solucion ligante (i), 15,0 g de éter
monoisopropilico de etilenglicol, 5,0 g de diacetona alcohol y 0,15 g de a-terpineol para preparar una composicion de
recubrimiento (M) que tiene una concentracion de contenido de sélidos de 1,5% en masa. Los componentes de la
composicion se muestran en la Tabla 1.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(M) y se cocié de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en la Tabla 5.

Ejemplo 15
Preparacion de la composicion de recubrimiento (N):

Con respecto a los componentes de la composiciéon mostrados en la Tabla 1, se preparé una composicién de
recubrimiento (N) que tiene una concentracion de contenido de solidos de 1,5% en masa de la misma manera que
en el ejemplo 14.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(N) y se coci6 de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalué la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en la Tabla 5.

Ejemplo 16
Preparacion de la composicion de recubrimiento (O)

Con respecto a los componentes de la composicién mostrados en la Tabla 1, se preparé una composicién de
recubrimiento (O) que tiene una concentracion de contenido de soélidos de 1,5% en masa de la misma manera que
en el ejemplo 14.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(O) y se cocié de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en la Tabla 5.

Ejemplo 17
Preparacion de la composicién de recubrimiento (P)

Mientras se agitaban 37,6 g de etanol modificado, se afiadieron al mismo 34,1 g de la solucion ligante (i), y 6,3 g de
la dispersion (ii) de particulas finas huecas de SiO», y se afiadieron 15,0 g de éter monoisopropilico de etilenglicol,
5,0 g de diacetona alcohol y 2 g de a-terpineol para preparar una composicion de recubrimiento (P) que tiene una
concentracion de contenido de sdélidos de 1,5% en masa. Los componentes de la composicion se muestran en la
Tabla 2.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(P) y se cocié de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalué la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en la Tabla 4.
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Ejemplo 18
Preparacion de la composicién de recubrimiento (Q)

Con respecto a los componentes de la composiciéon mostrados en la Tabla 2, se preparé una composicién de
recubrimiento (Q) que tiene una concentracion de contenido de soélidos de 1,5% en masa de la misma manera que
en el ejemplo 17.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(Q) y se cocié de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en la Tabla 4.

Ejemplo 19
Preparacion de la composicion de recubrimiento (R)

Una composicion de recubrimiento (R) que tiene una concentracién de contenido de soélidos de 1,5% en masa se
prepar6 de la misma manera que en el ejemplo 2, excepto que el etanol modificado se cambié a 70,15 g, y se
afadieron 0,15 g de a-terpineol. Los componentes de la composicion se muestran en la Tabla 2.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(R) y se coci6é de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en las Tablas 5 y 6.

Ejemplo 20
Preparacion de la composicién de recubrimiento (S)

Una composicion de recubrimiento (S) que tiene una concentracion de contenido de sodlidos de 1,5% en masa se
prepar6 de la misma manera que en el ejemplo 6, excepto que el etanol modificado se cambié a 46,75 g, y se
afadieron 0,15 g de a-terpineol. Los componentes de la composicion se muestran en la Tabla 2.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(S) y se cocié de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en la Tabla 5.

Ejemplo 21
Preparacion de la composicion de recubrimiento (T)

Una composicion de recubrimiento (T) que tiene una concentracion de contenido de sélidos de 1,5% en masa se
prepar6 de la misma manera que en el ejemplo 10, excepto que el etanol modificado se cambié a 17,45 g, y se
afadieron 0,15 g de a-terpineol. Los componentes de la composicion se muestran en la Tabla 2.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(T) y se cocié de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en las Tablas 5 y 6.

Ejemplo 22
Preparacion de la composicion de recubrimiento (U)

Una composicion de recubrimiento (U) que tiene una concentracién de contenido de soélidos de 1,5% en masa se
prepar6 de la misma manera que en el ejemplo 6, excepto que el etanol modificado se cambié a 45,4 g, y se
afadieron 1,5 g de a-terpineol. Los componentes de la composicion se muestran en la Tabla 2.
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Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(U) y se coci6é de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en las Tablas 5, 9y 11.

Ademas, en la Fig. 2 se muestra una fotografia al microscopio electrénico de barrido de una seccién transversal de
la pelicula de recubrimiento.

Ejemplo 23
Preparacion de la composicién de recubrimiento (V)

Una composicion de recubrimiento (V) que tiene una concentracion de contenido de sodlidos de 1,5% en masa se
prepar6 de la misma manera que en el ejemplo 4, excepto que el etanol modificado se cambié a 54,1 g, y se
afadieron 4,5 g de a-terpineol. Los componentes de la composicion se muestran en la Tabla 2.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(V) y se cocié de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en la Tabla 5.

Ejemplo 24
Preparacion de la composicién de recubrimiento (W)

Una composicién de recubrimiento (W) que tiene una concentracion de contenido de sélidos de 1,5% en masa se
prepar6 de la misma manera que en el ejemplo 6, excepto que el etanol modificado se cambié a 42,4 g, y se
afadieron 4,5 g de a-terpineol. Los componentes de la composicion se muestran en la Tabla 2.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(W) y se cocié de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en las Tablas 5y 7.

Ejemplo 25
Preparacion de la composicién de recubrimiento (X)

Una composicion de recubrimiento (X) que tiene una concentracion de contenido de sodlidos de 1,5% en masa se
prepar6 de la misma manera que en el ejemplo 8, excepto que el etanol modificado se cambié a 30,7 g, y se
afadieron 4,5 g de a-terpineol.Los componentes de la composicion se muestran en la Tabla 2.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(X) y se cocié de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en las Tablas 5,6y 7.

Ejemplo 26
Preparacion de la composicién de recubrimiento (Y)

Una composicion de recubrimiento (Y) que tiene una concentracion de contenido de sodlidos de 1,5% en masa se
prepar6 de la misma manera que en el ejemplo 10, excepto que el etanol modificado se cambié a 13,1 g, y se
afadieron 4,5 g de a-terpineol. Los componentes de la composicion se muestran en la Tabla 2.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(Y) y se cocié de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en las Tablas 5 y 6.
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Ejemplo 27
Preparacion de la composicion de recubrimiento (Z)

Una composicion de recubrimiento (Z) que tiene una concentracion de contenido de sélidos de 1,5% en masa se
prepar6 de la misma manera que en el ejemplo 6, excepto que el etanol modificado se cambié a 16,9 g, y se
afadieron 30,0 g de a-terpineol. Los componentes de la composicion se muestran en la Tabla 2.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(Z) y se cocié de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en la Tabla 5.

Ejemplo 28
Preparacion de la composicion de recubrimiento (AA)

Mientras se agitaban 2,6 g de etanol modificado, se afiadieron al mismo 61,4 g de la solucion ligante (i) y 1,0 g de la
dispersion (ii) de particulas finas SiO» en cadena, y se afiadieron 5,0 g de diacetona alcohol y 30,0 g de a-terpineol
para preparar una composicion de recubrimiento (AA) que tiene una concentracion de contenido de sélidos de 1,5%
en masa. Los componentes de la composicion se muestran en la Tabla 2.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(AA) y se cocio de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en las Tablas 5,6y 7.

Ejemplo 29
Preparacion de la composicion de recubrimiento (AB)

Una composicion de recubrimiento (AB) que tiene una concentracion de contenido de sélidos de 1,5% en masa se
prepar6 de la misma manera que en el ejemplo 3, excepto que el etanol modificado se cambié a 64,35 g, y se
afadieron 0,15 g de a-terpineol. Los componentes de la composicion se muestran en la Tabla 2.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(AB) y se cocio de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en las Tablas 5 y 6.

Ejemplo 30
Preparacion de la composicién de recubrimiento (AC)

Una composicion de recubrimiento (AC) que tiene una concentracion de contenido de sélidos de 1,5% en masa se
prepar6 de la misma manera que en el ejemplo 6, excepto que el etanol modificado se cambié a 39,9 g, y se
afiadieron 7,0 g de a-terpineol. Los componentes de la composicion se muestran en la Tabla 2.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(AC) y se coci6 de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en las Tablas 5 y 6.

Ejemplo 31
Preparacion de la composicién de recubrimiento (AD)

Una composicion de recubrimiento (AD) que tiene una concentracion de contenido de sélidos de 1,5% en masa se
prepar6 de la misma manera que en el ejemplo 4, excepto que el etanol modificado se cambié a 58,4 g, y se
afadieron 0,3 g de a-terpineol. Los componentes de la composicion se muestran en la Tabla 2.
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Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(AD) y se cocié de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en las Tablas 5,6y 7.

Ejemplo 32
Preparacion de la composicion de recubrimiento (AE)

Una composicion de recubrimiento (AE) que tiene una concentracion de contenido de sélidos de 1,5% en masa se
prepar6 de la misma manera que en el ejemplo 10, excepto que el etanol modificado se cambié a 17,3 g, y se
afadieron 0,3 g de a-terpineol. Los componentes de la composicion se muestran en la Tabla 2.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(AE) y se cocio de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en las Tablas 5y 7.

Ejemplo 33
Preparacion de la composicion de recubrimiento (AF)

Una composicién de recubrimiento (AF) que tiene una concentracién de contenido de sélidos de 1,5% en masa se
prepar6 de la misma manera que en el ejemplo 5 excepto que el etanol modificado se cambidé a 51,7 g, y se afiadio
1,0 g de a-terpineol. Los componentes de la composicion se muestran en la Tabla 3.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(AF) y se cocié de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en las Tablas 5,6y 7.

Ejemplo 34
Preparacion de la composicion de recubrimiento (AG)

Una composicion de recubrimiento (AG) que tiene una concentracion de contenido de solidos de 1,5% en masa se
prepar6 de la misma manera que en el ejemplo 9, excepto que el etanol modificado se cambié a 28,4 g y se afadio
1,0 g de a-terpineol. Los componentes de la composicion se muestran en la Tabla 3.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(AG) y se cocio de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en las Tablas 5,6y 7.

Ejemplo 35
Preparacion de la composicién de recubrimiento (AH)

Una composicion de recubrimiento (AH) que tiene una concentracion de contenido de sélidos de 1,5% en masa se
prepar6 de la misma manera que en el ejemplo 5 excepto que el etanol modificado se cambi6 a 22,7 g, y se
afadieron 30,0 g de a-terpineol. Los componentes de la composicion se muestran en la Tabla 3.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(AH) y se cocié de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en las Tablas 5,6y 7.
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Ejemplo 36
Preparacion de la composicion de recubrimiento (Al)

Mientras se agitaban 4,4 g de etanol modificado,se afiadieron al mismo 47,7 g de la solucién ligante (i) y 2,9 g de la
dispersion (ii) de particulas finas de SiO» en cadena, y se afiadieron 10 g de éter monoisopropilico de etilenglicol, 5 g
de diacetona alcohol y 30 g de a-terpineol para preparar una composicion de recubrimiento (Al) que tiene una
concentracion de contenido de sélidos de 1,5% en masa. Los componentes de la composicion se muestran en la
Tabla 3.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(Al) y se cocié de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en las Tablas 5,6y 7.

Ejemplo 37
Preparacion de la composicién de recubrimiento (AJ):

Una composicién de recubrimiento (AJ) que tiene una concentracion de contenido de sélidos de 1,5% en masa se
prepar6 de la misma manera que en el ejemplo 7 excepto que el etanol modificado se cambi6 a 38,1 g, y se
afadieron 3,0 g de a-terpineol. Los componentes de la composicion se muestran en la Tabla 3.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(AJ) y se cocié de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en las Tablas 5, 6 y 8.

Ejemplo 38
Formacion de la pelicula de recubrimiento:

Un articulo que tiene una pelicula de recubrimiento formada sobre el mismo se obtuvo de la misma manera que en
el ejemplo 37, excepto que la temperatura de coccion se cambié a 100°C. Se evalué la pelicula de recubrimiento del
articulo. Los resultados se muestran en la Tabla 8.

Ejemplo 39
Preparacion de la composicién de recubrimiento (AK):

Una composicion de recubrimiento (AK) que tiene una concentracion de contenido de sélidos de 1,5% en masa se
prepar6 de la misma manera que en el ejemplo 6, excepto que el etanol modificado se cambié a 45,4 g, y se
afadieron 1,5 g de citral. Los componentes de la composicion se muestran en la Tabla 3.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(AK) y se cocio de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en la Tabla 9.

Ejemplo 40
Preparacion de la composicion de recubrimiento (AL):

Una composicién de recubrimiento (AL) que tiene una concentracion de contenido de soélidos de 1,5% en masa se
prepar6 de la misma manera que en el ejemplo 6, excepto que el etanol modificado se cambié a 45,4 g, y se
afiadieron 1,5 g de B-ionona. Los componentes de la composicion se muestran en la Tabla 3.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(AL) y se cocié de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalué la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en la Tabla 9.
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Ejemplo 41
Preparacion de la composicién de recubrimiento (AM):

Una composicion de recubrimiento (AM) que tiene una concentracion de contenido de solidos de 1,5% en masa se
prepar6 de la misma manera que en el ejemplo 6, excepto que el etanol modificado se cambié a 45,4 g, y se
afadieron 1,5 g de fitol. Los componentes de la composicion se muestran en la Tabla 3.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(AM) y se cocié de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en la Tabla 9.

Ejemplo 42
Preparacion de la composicion de recubrimiento (AN):

Una composicion de recubrimiento (AN) que tiene una concentracion de contenido de sélidos de 1,5% en masa se
prepar6 de la misma manera que en el ejemplo 13, excepto que el etanol modificado se cambié a 37,7 g, y se
afadieron 4,5 g de a-terpineol. Los componentes de la composicion se muestran en la Tabla 3.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(AN) y se cocié de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en la Tabla 10.

Ejemplo 43
Preparacion de la composicion de recubrimiento (AO):

Mientras se agitaban 38,9 g de etanol modificado, se afiadieron al mismo 34,1 g de la solucion ligante (i) y 2,5 g de
la dispersion (v) de particulas finas esféricos de TiOg, y se afadieron 15,0 g de éter monoisopropilico de etilenglicol,
5,0 g de diacetona alcohol y 4,5 g de a-terpineol para preparar una composicion de recubrimiento (AO) que tiene una
concentracion de contenido de sélidos de 1,5% en masa. Los componentes de la composicion se muestran en la
Tabla 3.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(AQ) y se cocio de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en la Tabla 10.

Ejemplo 44
Preparacion de la composicién de recubrimiento (AP):

Mientras se agitaban 39,6 g de etanol modificado, se afiadieron al mismo 24,0 g de 2-butanol, 16,4 g de la solucion
ligante (i) y 3,5 g de la dispersion (iii) de particulas finas de SiO» en cadena, y se afadieron 15,0 g de diacetona
alcohol y 1,5 g de a-terpineol para preparar una composicion de recubrimiento (AP) que tiene una concentracion de
contenido de sdlidos de 0,9% en masa. Los componentes de la composicion se muestran en la Tabla 3.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

La lamina de vidrio se preparé de la misma manera que en el ejemplo 1. A continuacion, la lamina de vidrio se
mantuvo a 30°C mediante un horno de precalentamiento (ETAC HT320 fabricado por Kusumoto Chemicals, Ltd.) se
colocé sobre una mesa en una cabina en donde un robot de recubrimiento por pulverizacion (JEOO5F fabricado por
Kawasaki Robotics K.K.), y se aplicdé la composicién de recubrimiento (AP) mediante recubrimiento por
pulverizacion. Acto seguido, se llevd a cabo la coccion para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en la Tabla 11.
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Ejemplo 45
Preparacion de la composicién de recubrimiento (AQ):

Una composicion de recubrimiento (AQ) que tiene una concentracion de contenido de soélidos de 1,5% en masa se
prepar6 de la misma manera que en el ejemplo 6, excepto que el etanol modificado se cambié a 45,4 g, y se
afadieron 1,5 g de acido citronélico. Los componentes de la composicion se muestran en la Tabla 3.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(AQ) y se cocio de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en la Tabla 9.

Ejemplo 46
Preparacion de la composicion de recubrimiento (AR):

Una composicion de recubrimiento (AR) que tiene una concentracion de contenido de sélidos de 1,5% en masa se
prepar6 de la misma manera que en el ejemplo 6, excepto que el etanol modificado se cambié a 45,4 g, y se
afadieron 1,5 g de acetato de terpinilo. Los componentes de la composicion se muestran en la Tabla 3.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

En la lamina de vidrio preparada de la misma manera que en el ejemplo 1, se aplico la composicion de recubrimiento
(AR) y se cocié de la misma manera que en el ejemplo 1 para obtener un articulo que tiene una pelicula de
recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento del articulo. Los resultados se
muestran en la Tabla 9.

Ejemplo 47
Preparacién de la composicién de recubrimiento para primera capa

Mientras se agitaban 39,0 g de etanol modificado, se afiadio al mismo un liquido mixto que comprende 3,0 g de agua
desionizada y 0,05 g de acido nitrico al 61% en masa, seguido de agitacion durante 5 minutos. A continuacion, se
afadieron al mismo 3,5 g de tetraetoxisilano (concentracion de contenido de sélidos calculada como SiO2: 29% en
masa), seguido de agitacion a temperatura ambiente durante 30 minutos y, a continuacion, se afiadieron 54,45 g de
etanol modificado para preparar una composicién de recubrimiento para primera capa que tiene una concentracion
de contenido de sélidos de 1,0% en masa.

Formacion de la pelicula de recubrimiento:

Se preparé una lamina de vidrio de la misma manera que en el ejemplo 1, excepto que el substrato se cambié a un
vidrio adornado (Solite fabricado por Asahi Glass Company, Limited, vidrio sédico-calcico con bajo contenido en
hierro (Ilamina de vidrio blanca), tamafio: 100 mm x 100 mm, espesor: 3,2 mm). A continuacion, la lamina de vidrio se
puso a temperatura ambiente sobre una mesa en una cabina en donde se colocd un robot de recubrimiento por
pulverizacion (JEOOSF fabricado por Kawasaki Robotics K.K.), y se aplicé la composicidon de recubrimiento para
primera capa mediante recubrimiento por pulverizacion. Después del recubrimiento, la lamina de vidrio se calent6
previamente en un horno de precalentamiento (ETAC HT320 fabricado por Kusumoto Chemicals, Ltd.) y se mantuvo
a 35°C sobre la mesa, y en ese estado, la composicién de recubrimiento (AP) en el ejemplo 44 se aplic6 mediante
recubrimiento por pulverizaciéon. A continuacion, se llevo a cabo la coccién para obtener un articulo que tiene una
pelicula de recubrimiento formada sobre el mismo. Se evalud la pelicula de recubrimiento de los articulos. Los
resultados se muestran en la Tabla 11.

20



ES 2 549 905 T3

00§
00§
00§

00§
00l
005

00§
005
00§
00§

00§
00§
00§

00§

005
00§

[0.] ugI0o00 8p
einjesadwa |

S Gl
S Gl

S Gl
S Gl
Sl

Te]

Gl
Gl
Gl
Gl

w v | wu | w

Te)

Gl
S Gl
S Gl

S Sl

S Gl
G Gl

vva| ©33dIN

€0
€'/
G9'Ll

Z'ey
€0l
€0l

9'/1
v'6c
c'se
L1y
6°9v
L2
L'8S
G'v9
€'0L
8'0S

opeoypow
louey3

[6] uoisiadsip ap
Olpsw 8p pepiuen

Gl
Gl

(6]
9dd ap
pephued

0'02 0¢ [osuidia] -0
0'c Sy [osuidia | -0
10 GL0 joauidia | -0

:m%%E [6] ooluadia)
seueq pepnued| opealleg

ooluadis) opealiaq

I vigvl

001/0
001/0
001/0

0S/0S
001/0
001/0

06/01
0./0¢
09/0¥%
0S/0S

0v/09
0€/0.
0¢/08

0l/06

0/00L
0€/0.L

(esew
ua uoioe|al)
ajuebi|/seuly
se[nojued

001UQIBOBIP [0YODJY WY [091jBus|ie ap Jeje |idosdosiouo :OITIN
|oo1jBusjidoidijod :Odd
OpI|0S OpIUBUOD dp esew us aped | Jod pepnue) e

epeN Z'89 0 9l
epeN Z'89 N Gl
epeN Z'89 N vl
eld\v
L' (n) wuJoy -sje|d L've 1 €l
epeN Z'89 NI 4
epeN Z'89 M L
2018
l () speusped| L9 r 0l
6'¢C (m) euspe) L'y L 6
6'¢ (m) euspe) 6'0% H 8
8y () euspe) L've 9 .
201
8'g (m) ap euspe) €'z 4 9
8'9 (m) euspen §'02 3 G
L'l () euspe) 9'cl a 1%
o]l
1'8 (m) ap euspe) 8'9 o} €
201
1'6 (m) ap euspe) g Z
8'g () seoany 502 v I
(6] uoisiodsig| _ SBYY (6]
pepiued sejnojlled | PEPHUBD | ouswuqnosl .
ap uogipisodwon E
(1) syueby|

seul} seinojued ap uoisiadsiq UoIoN|os

21



ES 2 549 905 T3

00§
009
00§
009
009
00§
009
00§
009
009
00§
009
00§
009
009

00§

[0.] uo10000
ap eunjesadws |

S Sl
S Sl
S Gl
S Sl
S Gl
S Sl
S Gl
S Sl
) Sl
S Gl

S Sl

vvda| O933dIN

A
v'8S
6'6€
GEY9
9'c
691
L'el
L'0¢
v'ey
L'¥S
v'sy
Sv'LlL
GL'9Y
GlL'0L
L'ie
9'/¢

opeolipow
loue)3

[6] uoisiadsip
9p Olpsw 8p peplued

Al €0
z'0 €0
L'y L
10 GL0
66l 0]
0‘0z o€
0'c G'v
0‘c Gy
0'c Gy
0'c G'v
o'l Gl
L0 GL0
10 GL0
L0 GL0
0‘c €
€l Z
,«ESBW [6]

us saued | pephued

[osuidia | -0
|josuidia | -0
|[osuidia] -0
[oauidia | -0
|josuidia] -0
[oauidia | -0
|josuidia | -0
|[osuidia] -0
[oauidia | -0
|josuidia] -0
[osuidia | -0
|josuidia | -0
|josuidia] -0
[oauidia | -0
|josuidia] -0
[oauidia | -0

oolugdial
opeALlaq

091ugdia) opealaq

06/01
0¢/08
0%/09
01/06
06/01
0%/09
06/01
09/0¥
0%/09
0¢/08
0%/09
06/01
0%/09
0/001
09/0%

05/0S

(esew
ua uoioejal) ayueb|
/seul} se|nojued

cviavl

€9
(6]

peppue) | adsig

()
()
()
()
()
()
()
()
()
()
()
()
()
()
(1)
(1)

uoisl

021UQ}BOBIP |0YODlY YYd
|oo1j6us|ie ap 4839 |Idoidsiouo|y :DITIN

OpI|9S OPIUB}UOD B esew ud dped | Jod pepyued : ,

20IS 9p euspe)
20IS 9p eUSPED
20IS 9p euspe)
20IS 9p euspED
20IS op euspe)
20IS 9p euspe)
20IS 9p euUSpED
20IS 9p euspe)
20IS 9p euspED
20IS op euspe)
20IS 9p euspe)
20IS 9p euUSpED
20IS 9p euspe)
20IS 9p euUSpED
BO9NH 201S

BO9NH Z0IS

seul sejnojued

seul} senojued ap ugisiadsig

¥'L9
9'clL
€'/e
8'9

¥'19
€'/e
v'L9
6°0%
€'/2
9'clL
€'/e

719

€'le

6°0v
L'pE
[6] pepnued

(1) syueby)
uoIoN|oS

o O |x o - D > 2 x> N |2

ojusiwlgnoal

ap uoipisodwo)

ce
L€
0¢
6¢
8¢
X4
9¢
14
ve
€¢
44
74
0¢
6l
8l

Ll

iE|

22



ES 2 549 905 T3

00S

00§
00§
009
00S
00S
00§
00§
001
00S
00§
00§
00§

00§

[0,] uoroo00
ap eunjesadwa |

Sl

S Gl
S Sl
S Sl
S Gl
S °12
S Sl
S Sl
S ol
S Sl
S Sl
S Sl

vva ©33din

[6] uoisiadsip ap olpaw ap pepyued

1Z4

[ouelng | opeoyipow

-C

v'Sy

v'Sy
9'6e
6'8€
JAVAS
v'sy
v'sy
v'sy
L'ge
L'
vy

L'ze
v'8c

L'LS

loue)3

0’ 'l
0l 'l
L' 'l
o' 'y
o' 'y
0l 'l
0’ 'l
0l 'l
0z £
0z £
0'02 og
661 os
' )
L' !

CEET

woﬁ@m J _omm_qwmo

ojuidiay
ap 0je}aoy

091[3U0.}I0
opRy

josuidia] -p
josuidia] -p
joauidia] -p
QIE]
euouo|-g
[e1o
josuidia] -
josuidia] -p
joauidia] -p
Josuidia] -p
josuidia] -p

joauidia] -p

ooluadia)
opeauaq

oolugdis) opeAlsq

0%/09

0v/09
0v/09
0G/0G
0S/0S
0v/09
0v/09
0v/09
0S/0S
0S/0S
0./0€
0€/0L
0./0€
0€/0L

(esew ua
uoloe|al) ayueb)|
/seul) sejnojued

€viavl

6'¢C
89
6°¢
8'9

[6]
pephuen

(m)

()
()
(n)
(n)
()
()
(m)
()
()
()
()
()
()

u

001UQ}BOEIP [OYOIIY YA
[oolBusine ap Jee |idoidsiouoly :H33IN

OpI|OS OpIURJUO B esew us aped | Jod pephue) : ,

QIS 8p euspe)

20IS op euspeD
2QIS 9p euspeD
0oug)s3 2011
sewedsy
20IS 9p euspeD
20l op euspeD
20IS op euspeD
20IS op eusped
20l op euspe
20l op euspe)
2QIS 9p euspeD
20l op euspe

¢0IS 8p euspe)

olslo | seul senojued

dsig

seuly se|nojued ap ugisiadsi|g

€'le

€'l2
¥'9l
L've
L've
€'/e
€'le
€'.2
L'pe
L've
L'y
G'0C
L'y

g'oc

[6] pepnue)

(1) eyueby
uolonjos

=\

ov
dv
ov
NY
NV
N4
AV
rv
rv
v
HY
ov
4v

ojuaiwiugnoal
ap uoisodwo)

oY

Sy
144
1974
474
(34
ov
6€
8¢
VA
9¢
Ge
123
€€

§E|

23



ES 2 549 905 T3

[eusew
[ep 810D

uoiseliqe
e| B BIOUS)SISaY

[%]
e|ueos|joy

(esew ua
saped) ,001uadia) opeAlsQ

|josuidia | -0

|josuidia | -0

0921uadia}
opeaLiaqg

Y viavi

OpI|0S OPIUBJUOD Bp esew ue aued | Jod pepnue) :|,

09/0% BOSNH OIS (0] 8L

0S/0G BO8NH QIS d Ll

0€/0. BO8NH QIS v L

(esew ua ugioejal) seuly ojualwilgnoal 3
ajueb| /seul seinoiued se|nojued ap ugmisodwo)

24



La pelicula de recubrimiento en el ejemplo 17 o 18 hecha de la composiciéon de recubrimiento que comprende una
combinacion de particulas finas de SiO» huecas y el derivado terpénico (c) tenian un efecto antirreflectante suficiente
con baja reflectancia.

La pelicula de recubrimiento en el ejemplo 1 requiere un alto coste de material ya que se utilizan una gran cantidad
5 de particulas finas de SiO, huecas. Por otra parte, como en el ejemplo 17, mediante la adicién de a-terpineol, era
posible reducir particulas finas de SiO, huecas en la pelicula de recubrimiento mientras se mantenia un efecto
antirreflectante suficiente. Ademas, incluso en un caso en el que las particulas finas de SiO, huecas en la pelicula de
recubrimiento se reducen aun mas que en el ejemplo 18, fue posible obtener un efecto antirreflectante suficiente

igual que en el ejemplo 1.

ES 2 549905 T3

10 Tabla5

Composicion Particulas finas Derivado
Ej. de Particulas lligante Derivado terpénico*’ Reflectancia

recubrimiento finas (relaciéon en masa) terpénico (partes en masa) [%]
2 B SiO, en cadena 100/0 - 0,1
3 C SiO, en cadena 90/10 - 0,2
4 D SiO, en cadena 80/20 - 0,6
5 E SiO2 en cadena 70/30 - 1
6 F SiO, en cadena 60/40 - 2,5
7 G SiO, en cadena 50/50 - 2,8
8 H SiO, en cadena 40/60 - 2,8
9 | SiO, en cadena 30/70 - 2,8
10 J SiO, en cadena 10/90 - 2,8
14 M Ninguna 0/100 a-terpineol 0,1 2,8
15 N Ninguna 0/100 a-terpineol 3,0 2,7
16 (@] Ninguna 0/100 a-terpineol 20,0 2,8
19 R SiO, en cadena 100/0 a-terpineol 0,1 0,03
29 AB SiO, en cadena 90/10 a-terpineol 0,1 0,1
23 \Y SiO, en cadena 80/20 a-terpineol 3,0 0,1
31 AD SiO, en cadena 80/20 a-terpineol 0,2 0,3
33 AF SiO, en cadena 70/30 a-terpineol 0,7 0,2
35 AH SiO, en cadena 70/30 a-terpineol 19,9 0,1
20 S SiO, en cadena 60/40 a-terpineol 0,1 2,3
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Composicion Particulas finas Derivado
Ej. de Particulas /ligante Derivado terpénico*’ Reflectancia

recubrimiento finas (relacion en masa) terpénico (partes en masa) [%]
2 B SiO, en cadena 100/0 - 0,1
3 C SiO, en cadena 90/10 - 0,2
4 D SiO, en cadena 80/20 - 0,6
5 E SiO2 en cadena 70/30 - 1
6 F SiO, en cadena 60/40 - 2,5
7 G SiO, en cadena 50/50 - 2,8
22 ] SiO, en cadena 60/40 a-terpineol 1,0 0,2
24 w SiO, en cadena 60/40 a-terpineol 3,0 0,1
30 AC SiO, en cadena 60/40 a-terpineol 4.7 0,1
27 Z SiO, en cadena 60/40 a-terpineol 20,0 0,1
37 AJ SiO, en cadena 50/50 a-terpineol 2,0 0,1
25 X SiO, en cadena 40/60 a-terpineol 3,0 0,2
34 AG SiO, en cadena 30/70 a-terpineol 0,7 0,1
36 Al SiO, en cadena 30/70 a-terpineol 20,0 0,2
21 T SiO, en cadena 10/90 a-terpineol 0,1 2,6
32 AE SiO, en cadena 10/90 a-terpineol 0,2 2,5
26 Y SiO, en cadena 10/90 a-terpineol 3,0 0,2
28 AA SiO, en cadena 10/90 a-terpineol 19,9 0,7

*1: Cantidad por 1 parte en masa de contenido de sélidos

En las peliculas de recubrimiento de los Ejemplos 2 a 10, se utilizaron particulas finas de SiO» en cadena, y con el
fin de obtener un efecto antirreflectante suficiente, fue necesario aumentar las particulas finas de SiO, en cadena
(por ejemplo, con el fin de llevar la reflectancia como maximo a 2,6, fue necesario llevar la relacion en masa de las
particulas finas de SiO2 en cadena al ligante (d) para que fuera al menos 60/40). Por otra parte, como en los
Ejemplos 19 a 39, al afiadir a-terpineol, el efecto antirreflectante mejoré en comparacién con un caso en el que no se
afiadié o-terpineol. Por consiguiente, era posible llevar la reflectancia para que fuera como maximo 2,6, incluso
cuando la cantidad de particulas finas de SiO, en cadena se redujo para llevar la relacién en masa de las particulas
finas de SiO; en cadena a ligante (d) para que fuera 10/90. Ademas, al ajustar la cantidad de a-terpineol, se obtuvo
un efecto antirreflectante suficiente, y por lo tanto, incluso en un caso en el que se utilizaron las particulas finas de
SiO, en cadena sin utilizar particulas finas de SiO, huecas relativamente costosas, se obtuvo una reflectancia de
igual nivel que en el caso de utilizar particulas finas de SiO huecas, y por lo tanto, fue posible formar una pelicula de
recubrimiento que tiene un alto efecto antirreflectante a bajo coste. Ademas, las peliculas de recubrimiento de los
ejemplos 14 a 16 se formaron a partir de la composiciones de recubrimiento en donde se afiadié el derivado
terpénico (c) en un estado en el que ninguna de las particulas finas (b) que fueran nucleos estaban presentes, por lo
que no se observo ninguna mejora en el efecto antirreflectante por la adicion del a-terpineol.
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Tabla 6
Derivado
Particulas finas o ' . '
Ej. Com%c;sicién Particulas ligante Derivado terpenico Reflectandia ar‘)lzsést:gs??n
(partes en [%]
recubrimiento finas (relaciéon en masa) terpénico
masa)
19 R SiO, en cadena 100/0 a-terpineol 0,1 0,03 X
3 C SiO, en cadena 90/10 - 0,2 A
31 AD SiO, en cadena 80/20 a-terpineol 0,2 0,3 O
33 AF SiO, en cadena 70/30 a-terpineol 0,7 0,2 O
35 AH SiO, en cadena 70/30 a-terpineol 19,9 0,1 O
24 w SiO, en cadena 60/40 a-terpineol 3,0 0,1 ®
30 AC SiO, en cadena 60/40 a-terpineol 4.7 0,1 ®
37 AJ SiO, en cadena 50/50 a-terpineol 2,0 0,1 ®
25 X SiO, en cadena 40/60 a-terpineol 3,0 0,2 ®
34 AG SiO, en cadena 30/70 a-terpineol 0,7 0,1 ®
36 Al SiO, en cadena 30/70 a-terpineol 20,0 0,2 ®
21 T SiO, en cadena 10/90 a-terpineol 0,1 2,6 ®
26 Y SiO, en cadena 10/90 a-terpineol 3,0 0,2 ®
28 AA SiO, en cadena 10/90 a-terpineol 19,9 0,7 ®

*1: Cantidad por 1 parte en masa de contenido de sélidos

La pelicula de recubrimiento en el ejemplo 19 se formd a partir de una composicion de recubrimiento que no
contenia ligante (d) con una relacion en masa de las particulas finas de SiO; en cadena al ligante (d) de 100/0, con
lo que la resistencia a la abrasion era inadecuada aunque el efecto antirreflectante mejord por la adicion de a-
terpineol. Mientras que, en la pelicula de recubrimiento en el ejemplo 3, la relacion en masa de las particulas finas
de SiO, en cadena al ligante (d) fue de 90/10, y aunque contenia ligante (d), la cantidad de ligante (d) era tan
pequefia que la resistencia a la abrasion era inadecuada. Las peliculas de recubrimiento de los ejemplos 21, 24 a
26, 28 a 31 y 33 a 36 se formaron utilizando composiciones de recubrimiento que contienen una cantidad suficiente
de ligante (d), con lo que era posible satisfacer tanto la resistencia a la abrasién como la mejora del efecto
antirreflectante mediante la adicién de a-terpineol. En particular, en el ejemplo 33 que tiene la misma reflectancia
que en el ejemplo 3, al aumentar el a-terpineol, fue posible aumentar la cantidad de ligante (d), con lo que era
posible mejorar la resistencia a la abrasion en comparacion con el ejemplo 3. Ademas , como en los Ejemplos 21, 26
y 28, incluso en el caso de peliculas de recubrimiento formadas a partir de la composiciones de recubrimiento en
donde las particulas finas de SiO; en cadena se redujeron sustancialmente con la relacién en masa de las particulas
finas de SiO, en cadena al ligante (d) de 10/90, fue posible mejorar sustancialmente la resistencia a la abrasion
manteniendo al mismo tiempo el efecto antirreflectante suficiente mediante el ajuste de la cantidad de a-terpineol.
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Tabla 7
Derivado
Particulas finas
terpénico*1
Ej. | Composicion de Particulas lligante Derivado Reflectancia |gasistencia a
. ' s - (partes en o la abrasion
recubrimiento finas (relacion en masa) | terpénico [%]
masa)
31 AD SiO, en cadena 80/20 a-terpineol 0,2 0,3 O
32 AE SiO, en cadena 10/90 a-terpineol 0,2 2,5 ®
28 AA SiO, en cadena 10/90 a-terpineol 19,9 0,7 ®
33 AF SiO, en cadena 70/30 a-terpineol 0,7 0,2 O
34 AG SiO, en cadena 30/70 a-terpineol 0,7 0,1 ®
24 w SiO, en cadena 60/40 a-terpineol 3,0 0,1 ®
25 X SiO, en cadena 40/60 a-terpineol 3,0 0,2 ®
35 AH SiO, en cadena 70/30 a-terpineol 19,9 0,1 O
36 Al SiO, en cadena 30/70 a-terpineol 20,0 0,2 ®

1
* . Cantidad por 1 parte en masa de contenido de sélidos

Cada una de las peliculas de recubrimiento de los ejemplos 24, 25, 28 y 31 a 36 se formd a partir de una
composicion de recubrimiento que comprende las particulas finas de SiO, en cadena y el ligante (d), y tenia un
efecto antirreflectante y resistencia a la abrasion suficiente. En particular, en los ejemplos 24, 25y 33 a 36 en donde
la relacién en masa de las particulas finas de SiO; en cadena al ligante (d) era de 70/30 a 30/70 y la cantidad del
derivado terpénico (c) satisface desde 0,7 a 20 partes en masa por 1 parte en masa del contenido de solidos de la
composicion de recubrimiento, la reflectancia fue como maximo 0,2, y las peliculas de recubrimiento tenian tanto un
alto efecto antirreflectante como una excelente resistencia a la abrasion.

28



[ooyj6us|ido.diiod :Odd

SOPI|OS 8p OpPIUBIUOD 8p esew us aled | Jod pepnued :|,

ES 2 549 905 T3

O L0 00L 0C |osuidia}-0 0S/0G BUSPED US QIS rv 8¢
O] L0 00S 0C |osuidia}-0 0S/0G BUSPED US QIS rv 1€
v 8'C gl 00l - 001/0 eunBuiN b zZl
O 1'0 Sl 008 - 00L/0 eunBuiN M Ll
uoIselqe e| e [%)] [94] (esew ua saped) | ooluadiay | (esew us ugloe|al) seuly ojualwiignoal
BIOUSISIS®Y | piouejosyey mhwmw_m_%mo U0I200 Bp <001uadio) opeAuaq ayuebiy/ sejnoied  |ap uoisodwo)| ‘I3
eimessdwe] opealaq seul} sejnojued

8 e|qeL



10

15

20

ES 2 549905 T3

En las peliculas de recubrimiento en los Ejemplos 11 y 12, se utilizé una resina descomponible por calor, por lo cual
a una temperatura de coccion de 500°C, se obtuvo un efecto antirreflectante, pero a una temperatura de coccion de
100°C, la resina se mantuvo ya que la temperatura era mas baja que la temperatura de descomposicion térmica de
la resina, y la reflectancia no se redujo. Por otra parte, como en los Ejemplos 37 y 38, cuando se afiadia a-terpineol,
no solo a 500°C, sino también a una temperatura baja a un nivel de 100°C, se observé una mejora en el efecto
antirreflectante, y se obtuvo un efecto antirreflectante suficiente. Ademas, en el ejemplo 12 empleando una resina
descomponible por calor, a una temperatura de coccién de 100°C, la resistencia a la abrasion no era tan alta.
Mientras que, como en los ejemplos 37 y 38, cuando se afiadia a-terpineol, no sélo a 500°C, sino también a una
temperatura baja a un nivel de 100°C, se obtuvo una buena resistencia a la abrasion.

Tabla 9
Particulas finas Derivado
Composicion de Particulas Derivado Reflectancia
Ej. lligante terpénico*’
recubrimiento finas terpénico [%]
(relaciéon en masa) (partes en masa)

6 F SiO, en cadena 60/40 - 2,5
22 ] SiO, en cadena 60/40 a-terpineol 1,0 0,2
39 AK SiO, en cadena 60/40 Citral 1,0 0,1
40 AL SiO, en cadena 60/40 B-ionona 1,0 0,1
41 AM SiO, en cadena 60/40 Fitol 1,0 0,4
45 AQ SiO; en cadena 60/40 Acido 1,0 0,2

citronélico
46 AR SiO, en cadena 60/40 Acetato de 1,0 0,4
terpinilo

*1: Cantidad por 1 parte en masa de contenido de sélidos

La mejora en el efecto antirreflectante se observé incluso cuando el tipo del derivado terpénico (c) se cambié como
en el caso de las peliculas de recubrimiento en los Ejemplos 39 a 41, 45y 46.

Tabla 10
Particulas finas Derivado
Composicion de | Particulas Derivado Reflectancia
Ej. lligante terpénico*’
recubrimiento finas terpénico [%]
(relaciéon en masa) (partes en masa)
13 L Al,O3 en 50/50 - 4
forma plana
42 AN Al,O3 en 50/50 a-terpineol 3,0 0,2
forma plana
43 AO TiO, esférico 50/50 a-terpineol 3,0 1

*1: Cantidad por 1 parte en masa de contenido de sélidos

En la pelicula de recubrimiento en el ejemplo 13, el indice de refraccion de las particulas finas de Al;O3 fue alto en
comparacion con las particulas finas de SiO», y el indice de refraccion fue también grande, por lo que un efecto
antirreflectante no pudo obtenerse. Por otra parte, como en el ejemplo 42, en un caso en el que se afadié a-
terpineol, la reflectancia se redujo en comparacion con el ejemplo 13, y fue posible obtener un efecto antirreflectante
suficiente incluso si las particulas finas (b) no eran de SiO,. Ademas, de la misma manera, que en el ejemplo 43, se
obtuvo un buen efecto antirreflectante incluso cuando se utilizaron las particulas finas de TiO- en lugar de las finas
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particulas de Al,Os.
Tabla 11
Particulas finas Derivado
Composicién . . . Reflectanci
E; de Particulas fligante Derivado terpénico*1 Método de a
recubrimiento finas (relacion en terpénico (partes en recubrimiento [%]
masa) masa)
22 ] SiO, en cadena 60/40 a-terpineol 1,0 Recubrimiento 0,2
por rotacion
44 AP SiO, en cadena 60/40 a-terpineol 1,7 recubrimiento 0,2
por pulverizacion
recubrimiento
. por pulverizacion
47 AP SiO, en cadena 60/40 a-terpineol 1,7 (imprimacion 1,0
presente)

*1: Cantidad por 1 parte en masa de contenido de sélidos

En el ejemplo 44, la pelicula de recubrimiento se formé por un método de recubrimiento por pulverizacion, y en el

5 ejemplo 47, una capa de imprimacién y una capa de revestimiento se formaron por un método de revestimiento por
pulverizacion. De la misma manera que en el ejemplo 22 o en otros ejemplos en donde la pelicula de recubrimiento
se formo por un método de recubrimiento por centrifugacion, fue posible obtener un efecto antirreflectante suficiente
afadiendo o-terpineol. Ademas, como en el ejemplo 47, fue posible obtener un efecto antirreflectante suficiente
incluso cuando se formd una capa de imprimacion para evitar la elucién alcalino del vidrio.

10 Aplicacién industrial

La composicién de revestimiento de la presente invencion es util como composicién de recubrimiento para formar
una pelicula antirreflectante. Ademas, un articulo que tiene, formada sobre el mismo, una pelicula de recubrimiento
(pelicula antirreflectante) que puede obtenerse a partir de la composicién de revestimiento de la presente invencion
es util como un articulo que tiene una funcion antirreflectante para reducir la reflexion de la luz exterior o mejorar la

15 transmision de luz, p. €j., una cubierta de vidrio para una célula solar, una pantalla (tales como LCD, PDP, EL
organico, CRT o SED), una placa frontal de la misma, un vidrio de ventana para un vehiculo (tal como un automovil,
un tren o un avioén), un vidrio de ventana para las casas, una cubierta de vidrio para un panel tactil o similares.

31



10

15

ES 2 549905 T3

REIVINDICACIONES

1. Una composicién de recubrimiento que comprende un medio de dispersion (a), particulas finas (b) dispersadas en
el medio de dispersion (a), y un derivado terpénico (c) disuelto o dispersado en el medio de dispersion (a), en donde
las particulas finas (b) se seleccionan al menos una del grupo que consiste en particulas finas de 6xido metalico,
particulas finas de metal, particulas finas de pigmento y particulas finas de resina, y las particulas finas (b) tienen un
tamafio medio de particula aglomerada de 1 a 1.000 nm, y el derivado terpénico (c) es un derivado terpénico que
tiene un grupo hidroxilo y/o un grupo carbonilo en su molécula, y la cantidad del derivado terpénico (c) oscila entre
0,1y 20 partes en masa por 1 parte en masa del contenido en solidos de la composiciéon de recubrimiento,

en donde la composicién de recubrimiento contiene ademas un ligante (d),
en donde la relacién en masa de particulas finas (b) a ligante (b) (particulas finas/ligante) oscila entre 9/1 y 1/9.

2. La composicion de recubrimiento segun la reivindicacion 1, en donde el derivado terpénico (c) tiene, en su
molécula, al menos un miembro seleccionado del grupo que consiste en un grupo hidroxilo, un grupo aldehido y un
grupo ceto.

3. La composicion de recubrimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 2, en donde las particulas finas
(b) tiene un tamafio medio de particula aglomerada de 3 a 500 nm.

4. Un articulo que comprende un sustrato y una pelicula de recubrimiento que puede obtenerse a partir de la
composicion de recubrimiento definida en una cualquier de las reivindicaciones 1 a 3, formada sobre el sustrato.

5. El articulo segun la reivindicacion 4, en donde el sustrato es un vidrio adornado.
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