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DESCRIPCION
Método para la formacioén de pelicula fina organica
Campo técnico

La presente invencion se refiere a un método de formacién de pelicula fina organica para formar una pelicula fina
organica sobre una superficie de sustrato.

Antecedentes de la técnica

La modificacion de superficies de sustratos compuestos de vidrio, metal, plastico, material ceramico, y demas, se ha
llevado a cabo para cualquier propédsito en diferentes campos de la técnica anterior. Por ejemplo, un agente de
acoplamiento de silano que contiene flior se ha aplicado como revestimiento sobre una superficie de vidrio o
plastico para impartir repelencia al agua y repelencia al aceite a la misma.

Los ejemplos de métodos para formar una pelicula de recubrimiento para modificar una superficie de sustrato se
describen en los documentos de patentes 1 a 3, que describen métodos de produccién de una pelicula
quimicamente adsorbida que tiene alta resistencia al despegado y transparencia, y no perjudica al brillo de la
superficie de sustrato o la transparencia del sustrato. Sin embargo, los métodos de produccion de una pelicula
quimicamente adsorbida descrita en estas publicaciones tienen el problema de que genera cloro gaseoso dafino
durante la produccion de la pelicula, puesto que se forma una pelicula revestida mediante una reacciéon de
eliminacién de acido clorhidrico entre un tensioactivo de clorosilano e hidrogeno activo sobre la superficie del
sustrato.

Hay métodos para formar una pelicula quimicamente adsorbida mediante una reaccion de eliminacion de alcohol de
un tensioactivo de alcoxilano. Sin embargo, este método tenia el problema de que la velocidad de reaccion de la
reaccion de eliminacion de alcohol es excesivamente lenta, previniendo de esta manera que la formacién de pelicula
se lleve a cabo convenientemente.

Ademas, aunque se ha propuesto un método para acelerar la reaccién de eliminacién de alcohol usando un
catalizador de eliminacién de alcohol, la adicion de un catalizador de eliminacién de alcohol solo termina
produciendo la reticulacion del tensioactivo consigo mismo debido a la humedad en el aire, inhibiendo de esta
manera la reaccion en la interfase solido-liquido en la superficie del sustrato, y haciendo dificil formar de manera
eficaz una pelicula quimicamente adsorbida unimolecular.

Con el fin de resolver estos problemas, los documentos de patente 4 proponen un método para formar una pelicula
quimicamente adsorbida covalentemente unida mediante enlaces siloxano, mediante contacto de una solucién mixta
que contiene al menos un tensioactivo alcoxisilano, y un disolvente no acuoso exento de hidrégeno activo y un
catalizador de condensacion de silanol, con una superficie de sustrato. Los ejemplos del catalizador de
condensacion de silanol descritos en los mismos incluyen al menos una sustancia seleccionada del grupo que
consiste en una sal de metal de acido carboxilico, sal de metal de éster de acido carboxilico, polimero de sal de
metal de acido carboxilico, quelato de sal de metal de acido carboxilico, éster de acido titanico y quelato de éster de
acido titanico.

Ademas, se conoce un método en el que una disolucidon en disolvente organico de un tensioactivo de silano se
extiende sobre la superficie de una pastilla de silicio sobre la que se ha goteado agua purificada para formar una
monocapa cristalina, del documento de no patente 1, como un ejemplo de un método para la formacién de una
pelicula quimicamente adsorbida que tiene cristalinidad sobre la superficie de un sustrato.

Ademas, se conocen métodos para inmovilizar una pelicula repelente al agua compuesta de una capa unimolecular
sobre una superficie de sustrato mediante grupos silanol usando un monémero o polimero de un producto de
hidrélisis de un compuesto de silano que contiene grupo fluoroalquilo, hidrolizado en presencia de un catalizador
acido, en el documento de patente 5.

Ademas, el documento WO 03/076064 (solicitud relacionada en idioma inglés: EP 1484105) describe un método
para preparar una pelicula de adsorcién quimica sobre una superficie de un sustrato que contiene hidrégeno activo,
que comprende las etapas de: tratar un tensioactivo basado en metal que tiene al menos un grupo hidrolizable con
un 6xido de metal o un producto parcialmente hidrolizado de un alcéxido metalico y agua en un disolvente organico
para formar una disolucion, y poner en contacto la disolucién con la superficie del sustrato.

Sin embargo, estos métodos tenian problemas que consistian en que la formacion de pelicula requeria un periodo
de tiempo largo, y que el catalizador de condensacion de silanol inhibia la adsorcion si la formacion de pelicula se
llevaba a cabo con el catalizador todavia presente en la disolucién, previniendo de esta forma la formaciéon de una
monocapa fina. Ademas, estos métodos tenian limitaciones en el tipo de sustrato que se podia usar, y no se podian
usar para formar una pelicula quimicamente adsorbida cristalina sobre un sustrato no cristalino.

Por lo tanto, se desea el desarrollo de una tecnologia para la formacién rapidamente de una monocapa fina que
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tenga pocas impurezas, en campos tales como el formado de patrones finos para el disefio de dispositivos eléctricos
en particular.

Documento de patente 1: Solicitud de patente japonesa no examinada, primera publicacion n°® H4-132637
Documento de patente 2: Solicitud de patente japonesa no examinada, primera publicacion n°® H4-221630
Documento de patente 3: Solicitud de patente japonesa no examinada, primera publicacion n® H4-367721
Documento de patente 4: Solicitud de patente japonesa no examinada, primera publicacion n® H8-337654
Documento de patente 5: Solicitud de patente japonesa no examinada, primera publicacion n® H11-228942
Documento de patente 6: Solicitud de patente japonesa no examinada, primera publicaciéon n°® H11-322368
Documento no patente 1: Bull. Chem. Soc. Jpn., 74, 1397-1401 (2001)

Descripcion de la invenciéon

Considerando estas circunstancias, un objeto de la presente invencién es proporcionar un método de formacion de
pelicula fina organica capaz de formar rapidamente una monocapa fina que tiene pocas impurezas, y una disolucion
para formar una pelicula fina organica usada en este método de formacion.

Como resultado de llevar a cabo extensos estudios para resolver los problemas antes mencionados, los autores de
la presente invencion encontraron que se puede formar rapidamente sobre un sustrato una monocapa fina (pelicula
fina organica) que tiene pocas impurezas, aplicando un método de formacién de pelicula fina organica para formar
una pelicula fina organica sobre una superficie de sustrato, que comprende:

obtener un agente auxiliar mezclando un tensioactivo metalico (1) que tiene al menos un grupo hidrolitico con un
compuesto capaz de interaccionar con el tensioactivo metalico (1),

obtener una disolucién para la formacién de la pelicula fina organica mediante el agente auxiliar y un tensioactivo
metalico (2) que tiene al menos un grupo hidrolitico, en un disolvente organico, y

poner en contacto el sustrato con la disolucion para la formacién de la pelicula fina organica; en donde,

se usa una disolucién para la formacién de la pelicula fina organica en la que el contenido de humedad se ha
ajustado o mantenido de 50 a 1000 ppm,

el tensioactivo metalico (1) es un compuesto representado por la férmula (1):
R' \MXmn )

(en donde, R representa un grupo hidrocarbonado opcionalmente sustituido que tiene de 10 a 30 atomos de
carbono, un grupo hidrocarbonado halogenado opcionalmente sustituido que tiene de 10 a 30 atomos de carbono,
un grupo hidrocarbonado que contiene un grupo conector, o un grupo hidrocarbonado halogenado que contiene un
grupo conector,

M representa un atomo de silicio,

X representa un grupo hidroxilo o un grupo hidrolitico,

m representa la valencia de M,

nrepresenta 1, y

X pueden ser iguales o diferentes cuando (m-n) es 2 o mas),

el compuesto capaz de interaccionar con el tensioactivo metalico (1) es al menos un tipo seleccionado del grupo que
consiste en un 6xido metalico, un alcoxido metalico, un producto de hidrdlisis parcial de un alcéxido metalico, un
catalizador de condensacion de silanol y un catalizador acido,

el metal del alcoxido metalico o el producto de hidrélisis parcial del alcéxido metalico es al menos un tipo
seleccionado del grupo que consiste en titanio, zirconio, aluminio, silicio, germanio, indio, estafio, tantalo, zinc,
tungsteno y plomo, y

el tensioactivo metalico (2) es un compuesto representado por la férmula (l11):
R11 n1M1X1 m1-n1 (|||)

(en donde, R" representa un grupo hidrocarbonado opcionalmente sustituido, un grupo hidrocarbonado halogenado
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opcionalmente sustituido, un grupo hidrocarbonado que contiene un grupo conector, o un grupo hidrocarbonado
halogenado que contiene un grupo conector,

M’ representa un atomo de silicio,

X' representa un grupo hidroxilo o un grupo hidrolitico,

m' representa la valencia de M,

n' representa 1, y

X' pueden ser iguales o diferentes cuando (m'-n') es 2 0 mas).

En una realizacion, el agente auxiliar para la formacion de la pelicula fina organica se obtiene mezclando el
tensioactivo metalico (1), el compuesto capaz de interaccionar con el tensioactivo metalico (1) y agua en el
disolvente organico.

En una realizaciéon adicional, el agente auxiliar para la formacién de la pelicula fina organica contiene de 0,5 a 8,0
moles del tensioactivo metalico (1) por 1 mol del compuesto capaz de interaccionar con el tensioactivo metalico (1).

En una realizaciéon adicional, el agente auxiliar para la formacién de la pelicula fina organica contiene de 1,5 a 3,0
moles del tensioactivo metalico (1) por 1 mol del compuesto capaz de interaccionar con el tensioactivo metalico (1).

En una realizacion adicional, el grupo hidrolitico es un grupo alcoxi o un grupo aciloxi que tiene de 1 a 4 atomos de
carbono.

En una realizacion adicional, el agente auxiliar para la formacion de la pelicula fina organica se usa de modo que el
contenido de solido en el agente auxiliar para la formacién de la pelicula fina organica en términos de ndmero de
moles como 6xido es de 0,001 a 1 mol por 1 mol del tensioactivo metalico (2).

En una realizacion adicional, el sustrato se sumerge en la disolucién para la formacién de la pelicula fina organica.

En una realizacion adicional, el disolvente organico es un disolvente hidrocarbonado o un disolvente
fluorocarbonado.

En una realizacién adicional, la disolucion para la formacion de la pelicula fina organica contiene de 20 a 2000 ppm
de un compuesto que contiene grupo hidroxilo que es un producto de hidrdlisis parcial del tensioactivo metalico (1) y
el tensioactivo metalico (2).

En una realizacion adicional, el sustrato no es cristalino; y la pelicula fina organica es una pelicula fina organica
cristalina.

También se describe un agente auxiliar para formar una pelicula fina organica.

Un agente auxiliar para formar una pelicula fina organica se puede obtener mezclando en un disolvente organico un
tensioactivo metalico (1) que tiene al menos un grupo hidrolitico, y un compuesto capaz de interaccionar con el
tensioactivo metalico (1).

El tensioactivo metalico (1) se puede usar en una cantidad de 0,5 a 2,0 moles por 1 mol del compuesto capaz de
interaccionar con el tensioactivo metalico (1).

El tensioactivo metalico (1) en una cantidad de 0,8 a 1,5 moles por 1 mol del compuesto capaz de interaccionar con
el tensioactivo metalico (1).

El compuesto capaz de interaccionar con el tensioactivo metalico (1) puede ser al menos un tipo de alcoxido
metalico o un producto de hidrdlisis parcial de un alcéxido metalico.

El metal del alcéxido metalico o el producto de hidrdlisis parcial de un alcéxido metalico puede ser al menos un tipo
seleccionado del grupo que consiste en titanio, zirconio, aluminio, silicio, germanio, indio, estafio, tantalo, zinc,
tungsteno y plomo.

El tensioactivo metalico (1) como se usa de acuerdo con la invencion es un compuesto representado por la férmula
(I) como se ha definido antes.

Un tensioactivo metdlico en general puede ser un compuesto representado por la formula (ll) (en donde los
tensioactivos metalicos (1) de la invencion estan definidos ademas por la férmula (1) anterior):

RHRIER)CA- CRHERIA R MY Xt ()
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(en donde, M, X y m son iguales que los definidos previamente, R21 R?, R y R respectivamente e

independientemente representan un atomo de hidrégeno, un atomo de fluor, R* representa un grupo alquileno, grupo
vinileno, grupo etinileno, grupo arileno o grupo conector divalente que contiene un atomo de silicio y/o atomo de
oxigeno, Y representa un atomo de hidrégeno, grupo alquilo, grupo alcoxi, grupo alquilo que contiene flior o grupo
alcoxi que contlene flior, p representa 0 o un numero natural, g representa 0 o 1, los grupos representados por la
formula C(R*')(R*) pueden ser iguales o diferentes cuando p es 2 0 mas, r representa 0 0 un ndimero entero positivo
de 1 a (m-2), Y pueden ser iguales o diferentes cuando r es 2 o mas, y X pueden ser iguales o diferentes cuando (m-
r-1) es 2 0 mas, con la condicion de que al menos uno de Y X es un grupo hidroxilo o grupo hidrolitico).

El grupo hidrolitico puede ser un grupo alcoxi o un grupo aciloxi que tiene de 1 a 4 atomos de carbono.
El disolvente organico puede ser un disolvente hidrocarbonado o un disolvente fluorocarbonado.

Una pelicula fina organica se puede formar en forma de una pelicula quimicamente adsorbida.

Una pelicula fina organica se puede formar en forma de una monocapa de autoensamblaje.

Una pelicula fina organica se puede formar en forma de una monocapa.

Se describe ademas una disolucidon para formar una pelicula fina organica que se obtiene mezclando el agente
auxiliar para la formacion de una pelicula fina organica descrito antes y un tensioactivo metalico (2) que tiene al
menos un grupo hidrolitico; en donde la disolucién se prepara ajustando o manteniendo el contenido de humedad de
la disolucion para que esté dentro de un intervalo predeterminado.

Se describe ademas un método de formacion de pelicula fina organica como se describe en cualquiera de los
parrafos (1) a (28) a continuacion.

(1) Un método de formacion de pelicula fina organica que comprende: formar una pelicula fina organica en la
superficie de un sustrato poniendo en contacto el sustrato con una disoluciéon de disolvente organico obtenida
mezclando un tensioactivo metalico que tiene al menos un grupo hidrolitico y un catalizador capaz de interaccionar
con el tensioactivo; en donde la disolucion de disolvente organico contiene una cantidad predeterminada de
humedad, y contiene de 20 a 2000 ppm de un compuesto que contiene grupo hidroxido que es el producto de
hidrdlisis del tensioactivo metalico.

(2) El método de formacion de pelicula fina organica descrito en (36) antes, en donde el tensioactivo metalico que
tiene al menos un grupo hidrolitico es un compuesto representado por la formula (V):

R M Xmon %)

(en donde, R0 representa un grupo hidrocarbonado opcionalmente sustituido, un grupo hidrocarbonado halogenado
opcionalmente sustituido, un grupo hidrocarbonado que contiene un grupo conector, o un grupo hidrocarbonado
halogenado que contiene un grupo conector, M representa al menos un tipo de atomo de metal seleccionado del
grupo que consiste en un atomo de silicio, atomo de germanio atomo de estafio, atomo de titanio y atomo de
C|rcon|o X representa un grupo hidrolitico, n representa un numero entero de 1 a (m-1), m representa la valencia de
M, R pueden ser iguales o diferentes cuando n es 2 o mas, y X pueden ser iguales o diferentes cuando (m-n) es 2
0 mas).

(3) El método de formacion de pelicula fina organica descrito en el parrafo (1) anterior, en donde el grupo hidrolitico
representado por X es un grupo alcoxi o grupo aciloxi C1-Ce.

(4) El método de formacion de pelicula fina organica descrito en cualquiera de los parrafos (1) a (3) anteriores, en
donde el compuesto que contiene grupo hidroxido es un compuesto representado por la férmula (VI):

R M Xmn1 (OH) (V1)

(en donde, R0 representa un grupo hidrocarbonado opcionalmente sustituido, un grupo hidrocarbonado halogenado
opcionalmente sustituido, un grupo hidrocarbonado que contiene un grupo conector, o un grupo hidrocarbonado
halogenado que contiene un grupo conector, M representa al menos un tipo de atomo de metal seleccionado del
grupo que consiste en un atomo de silicio, atomo de germanio atomo de estafio, atomo de titanio y atomo de
C|rcon|o X representa un grupo hidrolitico, n representa un numero entero de 1 a (m-1), m representa la valencia de
M, R pueden ser iguales o diferentes cuando n es 2 o mas, y X pueden ser iguales o diferentes cuando (m-n-1) es
2 0 mas).

(5) Se describe ademas un método de formacién de pelicula fina organica que comprende: formar una pelicula fina
organica en la superficie de un sustrato poniendo en contacto el sustrato con una disolucion de disolvente organico
que contiene de 20 a 2000 ppm de un compuesto que contiene grupo hidréxido representado por la férmula (VI):

R M Xmn1 (OH) (V1)
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(en donde, R0 representa un grupo hidrocarbonado opcionalmente sustituido, un grupo hidrocarbonado halogenado
opcionalmente sustituido, un grupo hidrocarbonado que contiene un grupo conector, o un grupo hidrocarbonado
halogenado que contiene un grupo conector, M representa al menos un tipo de atomo de metal seleccionado del
grupo que consiste en un atomo de silicio, atomo de germanio, atomo de estafio, atomo de titanio y atomo de
circonio, X representa un grupo hidrolitico, n representa un nimero entero de 1 a (m-1), m representa la valencia de
M, R'® pueden ser iguales o diferentes cuando n es 2 o mas, y X pueden ser iguales o diferentes cuando (m-n-1) es
2 0 mas).

(6) El método de formacion de pelicula fina organica descrito en cualquiera de los parrafos (2) a (5) anteriores, en
donde M es un atomo de silicio.

(7) El método de formacion de pelicula fina organica descrito en cualquiera de los parrafos (1) a (6) anteriores, en
donde el contenido de humedad de la disolucién de disolvente organico esta en el intervalo de 50 a 1000 ppm.

(8) El método de formacion de pelicula fina organica descrito en cualquiera de los parrafos (1) a (7) anteriores, en
donde el catalizador capaz de interaccionar con el tensioactivo metalico es al menos un tipo seleccionado del grupo
que consiste en un 6xido metalico, alcoxido metdlico, producto de hidrélisis parcial de un alcéxido metalico,
catalizador de condensacion de silanol y catalizador acido.

(9) El método de formacion de pelicula fina organica descrito en el parrafo (8) anterior, en donde el producto de
hidrdlisis parcial de un alcoxido metalico tiene la propiedad de dispersarse establemente sin agregacion en ausencia
de un acido, base y/o estabilizante de dispersion, en un disolvente organico.

(10) El método de formacion de pelicula fina organica descrito en el parrafo (8) o (9) anteriores, en donde el producto
de hidrdlisis parcial de un alcéxido metalico se obtiene hidrolizando en un intervalo de -100°C a la temperatura de
reflujo del disolvente organico, usando menos de 0,5 a 2,0 moles de agua basado en la cantidad de alcoxido
metalico en un disolvente organico.

(11) El método de formacion de pelicula fina organica descrito en cualquiera de los parrafos (8) a (10) anteriores, en
donde el metal en el 6xido metalico, alcdxido metalico o producto de hidrdlisis parcial de un alcdxido metalico es al
menos un tipo seleccionado del grupo que consiste en titanio, zirconio, aluminio, silicio, germanio, indio, estafio,
tantalo, zinc, tungsteno y plomo.

(12) El método de formacion de pelicula fina organica descrito en cualquiera de los parrafos (1) a (11) anteriores,
que tiene una etapa (A) para la inmersion del sustrato en la disolucion de disolvente organico.

(13) El método de formacion de pelicula fina organica descrito en el parrafo (12) anterior, que tiene una etapa (B)
para lavar el sustrato después de la etapa (A).

(14) El método de formacion de pelicula fina organica descrito en el parrafo (12) anterior, que tiene una etapa (C)
para calentar el sustrato después de la etapa (A).

(15) El método de formacién de pelicula fina organica descrito en el parrafo (14) anterior, que tiene ademas una
etapa (B) para lavar el sustrato después de la etapa (A) y antes de la etapa (C).

(16) El método de formacion de pelicula fina organica descrito en cualquiera de los parrafos (1) a (15) anteriores, en
donde dos o0 mas sustratos se ponen en contacto repetidamente usando la misma disolucién mientras se mantiene
el contenido de humedad de la disolucion de disolvente organico dentro de un intervalo predeterminado.

(17) El método de formacion de pelicula fina organica descrito en el parrafo (16) anterior, en donde el contenido de
humedad de la disolucion de disolvente organico se mantiene dentro del intervalo de 50 a 1000 ppm.

(18) El método de formacion de pelicula fina organica descrito en el parrafo (16) o (17) anterior, en donde el
contenido de humedad de la disolucién de disolvente organico se hace que sea o se mantiene dentro de un intervalo
predeterminado, proporcionando una capa acuosa que esta en contacto con una capa de la disolucién de disolvente
organico.

(19) El método de formacién de pelicula fina organica descrito en el parrafo (16) o (17) anteriores, en donde el
contenido de humedad de la disolucion de disolvente organico se hace que sea o se mantiene dentro de un intervalo
predeterminado, poniendo adicionalmente una sustancia que retiene la humedad en la disolucién de disolvente
organico en el estado en que contiene agua.

(20) El método de formacion de pelicula fina organica descrito en el parrafo (19) anterior, en donde la sustancia que
retiene humedad es un filtro de fibra de vidrio o un filtro de celulosa.

(21) El método de formacién de pelicula fina organica descrito en el parrafo (16) o (17) anteriores, en donde el
contenido de humedad de la disolucion de disolvente organico se hace que sea o se mantiene dentro de un intervalo
predeterminado, mediante soplado de un gas que contiene humedad en la disolucién de disolvente organico.
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(22) El método de formacion de pelicula fina organica descrito en cualquiera de los parrafos (1) a (21) anteriores, en
donde la disolucién de disolvente organico es una disolucion de disolvente hidrocarbonado.

(23) El método de formacion de pelicula fina organica descrito en cualquiera de los parrafos (1) a (22) anteriores, en
donde se forma una pelicula fina organica cristalina.

(24) El método de formacion de pelicula fina organica descrito en cualquiera de los parrafos (1) a (23) anteriores, en
donde se forma una pelicula fina organica en forma de una monocapa.

(25) El método de formacion de pelicula fina organica descrito en cualquiera de los parrafos (1) a (24) anteriores, en
donde se forma una pelicula fina organica en forma de una pelicula quimicamente adsorbida.

(26) El método de formacion de pelicula fina organica descrito en cualquiera de los parrafos (1) a (25) anteriores, en
donde se forma una pelicula fina organica en forma de una monocapa de autoensamblaje.

(27) El método de formacion de pelicula fina organica descrito en cualquiera de los parrafos (1) a (26), en donde se
usa un sustrato que contiene hidrégeno activo en su superficie para el sustrato.

(28) El método de formacion de pelicula fina organica descrito en cualquiera de los parrafos (1) a (27) anteriores, en
donde se usa un sustrato compuesto de al menos un material seleccionado del grupo que consiste en vidrio, pastilla
de silicio, materiales ceramicos, metal y plastico, para el sustrato.

Se describe ademas una disolucién para la formacion de una pelicula fina organica descrita en cualquiera de los
parrafos (29) a (34) siguientes.

(29) Una disolucioén para la formacion de una pelicula fina organica, obtenida mezclando un tensioactivo metalico
que tiene al menos un grupo hidrolitico y un catalizador capaz de interaccionar con el tensioactivo metalico; en
donde, la disolucion contiene una cantidad predeterminada de humedad, y contiene de 20 a 2000 ppm de un
compuesto que contiene grupo hidroxido que es un producto de hidrolisis del tensioactivo metalico.

(30) La disolucion para la formacién de una pelicula fina organica descrita en el parrafo (29) anterior, en donde el
tensioactivo metalico que tiene al menos un grupo hidrolitico es un compuesto representado por la formula (V):

R M Xmon %)

(en donde, R0 representa un grupo hidrocarbonado opcionalmente sustituido, un grupo hidrocarbonado halogenado
opcionalmente sustituido, un grupo hidrocarbonado que contiene un grupo conector, o un grupo hidrocarbonado
halogenado que contiene un grupo conector, M representa al menos un tipo de atomo de metal seleccionado del
grupo que consiste en un atomo de silicio, atomo de germanio, atomo de estafio, atomo de titanio y atomo de
circonio, X representa un grupo hidrolitico, n representa un nimero entero de 1 a (m-1), m representa la valencia de
M, R'® pueden ser iguales o diferentes cuando n es 2 0 mas, y X pueden ser iguales o diferentes cuando (m-n) es 2
0 mas).

(31) La disolucion para la formacién de una pelicula fina organica descrita en el parrafo (30) anterior, en donde el
grupo hidrolitico representado por X es un grupo alcoxi o grupo aciloxi C1.s.

(32) La disolucion para la formacion de pelicula fina organica descrita en los parrafos (30) o (31) anteriores, en
donde el compuesto que contiene grupo hidroxido es un compuesto representado por la formula (VI):

R M Xmn1 (OH) (V1)

(en donde, R0 representa un grupo hidrocarbonado opcionalmente sustituido, un grupo hidrocarbonado halogenado
opcionalmente sustituido, un grupo hidrocarbonado que contiene un grupo conector, o un grupo hidrocarbonado
halogenado que contiene un grupo conector, M representa al menos un tipo de atomo de metal seleccionado del
grupo que consiste en un atomo de silicio, atomo de germanio, atomo de estafio, atomo de titanio y atomo de
circonio, X representa un grupo hidrolitico, n representa un nimero entero de 1 a (m-1), m representa la valencia de
M, R'® pueden ser iguales o diferentes cuando n es 2 o mas, y X pueden ser iguales o diferentes cuando (m-n-1) es
2 0 mas).

(33) La disolucion para la formacién de una pelicula fina organica descrita en cualquiera de los parrafos (30) a (32)
anteriores, en donde M es un atomo de silicio.

(34) La disolucion para la formacién de una pelicula fina organica descrita en cualquiera de los parrafos (29) a (33)
anteriores, se puede usar en el método de formacion de pelicula fina organica descrito en cualquiera de los parrafos
(1) a (28) anteriores.

Efectos de la invencion

De acuerdo con el método de formacion de pelicula fina organica de la presente invencién, se puede formar
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rapidamente una monocapa fina (pelicula fina organica) que tiene pocas impurezas, sobre un sustrato compuesto de
diferentes materiales.

De acuerdo con el método de formacion de pelicula fina organica de la presente invencion, se puede formar una
pelicula fina organica uniforme, delgada, repetidamente dos veces o mas usando la misma disolucion.

El método de formacion de pelicula fina organica de la presente invencion se puede aplicar preferiblemente a la
formacion de un patron de disefio de dispositivos eléctricos y similares, de equipamiento que requiere revestimientos
de pelicula ultrafinos resistentes al calor, resistentes a la intemperie y resistentes al desgaste tales como los
productos eléctricos, automaoviles, equipamiento industrial, espejos y lentes de gafas.

Se puede formar rapidamente una monocapa fina (pelicula fina organica) que tiene pocas impurezas sobre un
sustrato formado de diferentes materiales, usando el agente auxiliar para la formacién de una pelicula fina organica
de la presente invencion.

Se puede usar preferiblemente la disolucion para la formacion de una pelicula fina organica como se describe en la
presente memoria, en el método de formacion de pelicula fina organica de la presente invencion. Cuando se usa la
disolucion para la formacion de una pelicula fina organica como se describe en la presente memoria, se puede
formar una monocapa fina de autoensamblaje que tiene pocas impurezas o una pelicula adsorbida, que es
unimolecular y uniforme y tiene adherencia superior y alta cristalinidad incluso sobre un sustrato no cristalino,
independientemente del material del sustrato o de la presencia o ausencia de cristalinidad del sustrato.

Breve descripcion de los dibujos
La figura 1 es una grafica que muestra la curva de separacion de una referencia 1, obtenida por HPLC;

La figura 2 es una grafica que muestra la curva de separacion de una disolucién SB-1 para la formacién de una
pelicula fina organica, obtenida por HPLC;

La figura 3 es un diagrama de difraccion de rayos X de cristal en pelicula fina de las peliculas finas organicas de los
ejemplos 26, 28 y 29;

La figura 4 es una grafica que muestra la relacion entre el ODS residual (eje vertical) y tiempo transcurrido (eje
horizontal) de las disoluciones almacenadas de la disolucion SB-1 para la formacién de una pelicula fina organica y
una disoluciéon en tolueno de ODS respectivamente, selladas y almacenadas a temperatura ambiente;

La figura 5 es una grafica que muestra la relacion entre la cantidad de silanol formado (eje vertical) y tiempo
transcurrido (eje horizontal) de disoluciones almacenadas de la disolucion SB-1 para la formaciéon de una pelicula
fina organica y una disolucion en tolueno de ODS respectivamente, selladas y almacenadas a temperatura
ambiente; y

La figura 6 es una grafica que muestra la relacién entre el angulo de contacto (°) (eje vertical) de peliculas finas
organicas, obtenidas por formacion de una pelicula fina organica usando disoluciones almacenadas de SB-1 para la
formacion de una pelicula fina organica y una disolucion en tolueno de ODS respectivamente, selladas y
almacenadas a temperatura ambiente, respecto al agua y TD, y tiempo transcurrido de las disoluciones
almacenadas (eje horizontal).

Mejor modo de llevar a cabo la invencion
A continuacion, se proporciona una explicacion detallada de la presente invencion.
Método de formacion de pelicula fina organica

El método de formacion de pelicula fina organica de la presente invencién forma una pelicula fina organica sobre la
superficie de un sustrato por un procedimiento como se define en las reivindicaciones.

(1) Tensioactivo metalico (1) y tensioactivo metalico (2)

Se usan uno o mas tipos de un compuesto representado por la férmula (I) mencionada antes para el tensioactivo
metalico (1), mientras que se usan uno o mas tipos de un compuesto representado por la férmula (Ill) mencionada
antes para el tensioactivo metalico (2).

En la férmula (1), R representa un grupo hidrocarbonado opcionalmente sustituido que tiene de 10 a 30 atomos de
carbono, un grupo hidrocarbonado halogenado opcionalmente sustituido que tiene de 10 a 30 atomos de carbono,
un grupo hidrocarbonado que contiene un grupo conector, o un grupo hidrocarbonado halogenado que contiene un
grupo conector. Ademas, en la formula (lll), R" representa un grupo hidrocarbonado opcionalmente sustituido, un
grupo hidrocarbonado halogenado opcionalmente sustituido, un grupo hidrocarbonado que contiene un grupo
conector, o un grupo hidrocarbonado halogenado que contiene un grupo conector.
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Los ejemplos de un grupo hidrocarbonado opcionalmente sustituido representado por R' incluyen grupos alquilo que
tienen de 10 a 30 atomos de carbono tales como un grupo n-decilo o grupo n-octadecilo; grupos alquenilo que tienen
de 10 a 30 atomos de carbono tales como un grupo n-decenilo o grupo n-octadecenilo; y grupos arilo que tienen de
10 a 30 atomos de carbono tales como un grupo 1-naftilo o grupo 2-naftilo.

Los ejemplos de un grupo hidrocarbonado opcionalmente sustituido representado por R" incluyen grupos alquilo
que tienen de 1 a 30 atomos de carbono tales como grupo metilo, grupo etilo, grupo n-propilo, grupo isopropilo,
grupo n-butilo, grupo isobutilo, grupo sec-butilo, grupo t-butilo, grupo n-pentilo, grupo isopentilo, grupo neopentilo,
grupo t-pentilo, grupo n-hexilo, grupo isohexilo, grupo n-heptilo, grupo n-octilo o grupo n-decilo; grupos alquenilo que
tienen de 2 a 30 atomos de carbono tales como un grupo vinilo, grupo propenilo, grupo butenilo o grupo pentenilo; vy,
grupos arilo tal como un grupo fenilo o grupo nattilo.

Los ejemplos de un grupo hidrocarbonado halogenado opcionalmente sustituido representado por R incluyen
grupos alquilo halogenados que tienen de 10 a 30 atomos de carbono, grupos alquenilo halogenados que tienen de
10 a 30 atomos de carbono y grupos arilo halogenados que tienen de 10 a 30 atomos de carbono. Entre ellos, se
prefieren los grupos en los que dos 0 mas atomos de hidrégeno en un grupo alquilo que tiene de 10 a 30 atomos de
carbono se sustituyen por atomos de halégeno, mientras que son mas preferidos los grupos alquilo fluorados en los
que dos o mas de los atomos de hidrégeno de un grupo alquilo que tiene de 10 a 30 atomos de carbono se
sustituyen por atomos de fldor.

Los ejemplos de un grupo hidrocarbonado halogenado opcionalmente sustituido representado por R" incluyen
grupos alquilo halogenados que tienen de 1 a 30 atomos de carbono, grupos alquenilo halogenados que tienen de 2
a 30 atomos de carbono y grupos arilo halogenados. Mas especificamente, los ejemplos incluyen grupos en los que
uno o mas atomos de hidrégeno en el grupo hidrocarbonado se sustituyen por un atomo de halégeno tal como un
atomo de fldor, un atomo de cloro o atomo de bromo. Entre ellos, son preferidos los grupos en los que dos o mas de
los atomos de hidrégeno de un grupo alquilo que tiene de 1 a 30 atomos de carbono se sustituyen por atomos de
halégeno, mientras que son mas preferidos los grupos alquilo fluorados en los que dos o mas de los atomos de
hidrégeno de un grupo alquilo que tiene de 1 a 30 atomos de carbono se sustituyen por atomos de flior. Ademas, en
el caso de que el grupo alquilo fluorado tenga una estructura ramificada, la parte ramificada tiene de 1 a 4 atomos de
carbono y preferiblemente es una cadena corta que tiene de 1 a 2 atomos de carbono.

Son preferidos los grupos en los que uno o mas atomos de flor estan unidos a un atomo de carbono terminal, son
mas preferidos los grupos que tienen una parte de grupo CF3 en los que tres atomos de fluor estan unidos a un
atomo de carbono terminal, y son particularmente preferidos los grupos que tienen un grupo perfluoroalquilo en el
que todos los atomos de hidrogeno del grupo alquilo estan sustituidos por atomos de flior en una parte terminal, y
un grupo alquileno representado por -(CHz)n- (en donde, h representa un nimero entero de 1 a 29) entre los atomos
de metal M que se describira mas adelante, para el grupo alquilo fluorado representado por R y R"

El nimero de atomos de fltor en el grupo alquilo fluorado preferiblemente es 60% o mas y mas preferiblemente 80%
0 mas, cuando esta representado por [(numero de atomos de fltor en el grupo alquilo fluorado) / (nimero de atomos
de hidrégeno presente en un grupo alquilo que tiene el mismo numero de atomos de carbono que corresponde al
grupo alquilo fluorado) x 100].

Los ejemplos de un grupo hldrocarbonado opcmnalmente sustituido o grupo hidrocarbonado halogenado
opcionalmente sustituido representados por R y R" incluyen grupos carboxilo, grupos amida, grupos imida, grupos
éster, grupos alcoxi tales como un grupo metoxi o grupo etoxi, y grupos hidroxilo. El nimero de sustituyentes del
mismo preferiblemente es de 0 a 3.

Los ejemplos especificos de un grupo hidrocarbonado que tiene un grupo conector representado por R y R" son
los mismos que los ejemplos de los grupos hidrocarbonados opcionalmente sustituidos.

Ademas, los ejemplos especificos de un grupo hidrocarbonado halogenado opcionalmente sustituido que tiene un
grupo conector representado por R y R" son los mismos que los ejemplos de los grupos hidrocarbonados
halogenados opcionalmente sustituidos.

Preferiblemente el grupo conector esta presente entre un enlace carbono-carbono del grupo hidrocarbonado o grupo
hidrocarbonado halogenado, o entre un carbono de un grupo hidrocarbonado y un atomo de metal M que se
describira mas adelante.

Los ejemplos especificos de grupos conectores incluyen -O-, -S-, -SO,-, -CO-, -C(=0)0O-, y -C(=O0)NR®" (en donde,
R®’ representa un atomo de hidréogeno o grupo alquilo tal como un grupo metilo, grupo etilo, grupo n-propilo o grupo
isopropilo).

Entre estos, desde el punto de vista de la repelencia al agua y la durabilidad, R'es preferiblemente un grupo alquilo
que tiene 10 o mas atomos de carbono, un grupo alquilo fluorado que tlene de 10 a 30 atomos de carbono, o un
grupo alquilo fluorado que contiene un grupo conector, mientras que R" es preferiblemente un grupo alquilo que
tiene de 1 a 30 atomos de carbono, un grupo alquilo fluorado que tiene de 1 a 30 atomos de carbono o un grupo
alquilo fluorado que contiene un grupo conector.
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A continuacion, se indican los ejemplos especificos preferidos de R' y R'". Sin embargo, entre los siguientes
ejemplos, los grupos hidrocarbonados opcionalmente sustituidos que tienen menos de 10 atomos de carbono y
grupos hldrocarbonados halogenados opcionalmente sustituidos que tienen menos de 10 atomos de carbono estan
excluidos de R'.

En concreto, los ejemplos especificos incluyen, pero no se limitan a

CHs-, CH3CH,-, (CH3)2CH-, (CH3)3C-, CH3(CHz)2-, CH3(CH.)3-, CH3(CHz)4-, CH3(CH2)s-, CH3(CH2)s-, CH3(CH2)7-,
CH3(CHz)s-, CH3(CHz)e-, CHa3(CHz)10-, CH3(CHaz)11-, CH3(CH2)12-, CH3(CH2)13-, CH3(CHz)14-, CH3(CHz)1s-,
CH3(CH2)1e-, CH3(CH2)17-, CH3(CH2)1s-, CH3(CH2)19-, CH3(CH2)20-, CH3(CH2)21-, CH3(CHz)22-, CH3(CH2)23-,
CH3(CHz)22-, CH3(CH2)2s-,

CF3-, CF3CF.-, (CF3).CF-, (CF3)3C-, CF3(CH2)2-, CF3(CF2)3(CHz2)2-, CF3(CF2)s(CH2)2-, CF3(CF2)7(CH2)2-,
CF3(CF2)3(CHz2)3-, CF3(CF2)s(CH2)s-, CF3(CF2)7(CHz2)3-, CF3(CF2)sO(CF2)2(CH2)2-, CF3(CF2)sO(CF2)2(CH2)3-,
CF3(CF2)70(CF2)2(CH2)2-, CF3(CF2)7CONH(CH.)2-, CF3(CF2)7CONH(CHz)s-, CF3(CF2)30[CF(CF3)
CF(CF3)0].CF(CF3)CONH(CH>)s-,

CHs (CF2)7(CHa)2-, CHa(CF2)s(CHz)2-, CHa(CF2)s(CHa)z-, CHa(CF2)10 (CHa)2-, CHa(CF2)11(CHz)2-, CHs (CF2)12(CHa)o-,
CHs(CF2)7(CHa)s-,  CHs(CF2)o(CHa)s-,  CHs(CF2)11(CHa)s-, ~ CHsCHa(CF2)s(CHa)-,  CHsCHa(CF2)s(CHa)or,
CHsCH2(CF2)1o(CHz),  CHa(CF2)sO(CF2)a(CHa)e-,  CHa(CF2)7#(CH2)20(CHz)s-,  CHa(CF2)s(CH2)20(CHz)s-,
CH3(CF2)o(CH2)20(CHz)s-,  CH3CH2(CF2)s(CH2)20(CHz)s-, CH3(CF2)sCONH(CHy)s-, CHs(CF2)sCONH(CHz)s-  y
CHs(CF2)30[CF(CF3)CF(CF3)0]:CF(CF3)CONH(CH)s-.

My M respectivamente e independientemente representan un tipo de atomo seleccionado del grupo que consiste
en un atomo de silicio, atomo de germanio, atomo de estafio, atomo de titanio y atomo de circonio. Entre estos, M y
M' son preferiblemente ambos atomos de silicio, desde el punto de vista de la facilidad de adquisicion de la materia
prima, reactividad y similares.

Xy X' respectivamente e independientemente representan un grupo hidroxilo o un grupo hidrolitico. No hay
limitaciones particulares en el grupo hidrolitico con la condicién de que sea un grupo que se hidroliza por reaccion
con agua. Los ejemplos incluyen grupos alcoxi opcionalmente sustituidos que tienen de 1 a 6 atomos de carbono,
grupos aciloxi opcionalmente sustituidos, atomos de halégeno, tales como un atomo de fltor, atomo de cloro, atomo
de bromo o atomo de yodo, grupos isocianato, grupos ciano, grupos amino y grupos amida.

Los ejemplos de un grupo alcoxi que tiene de 1 a 6 atomos de carbono incluyen un grupo metoxi, grupo etoxi, grupo
n-propoxi, grupo isopropoxi, grupo n-butoxi, grupo sec-butoxi, grupo t-butoxi, grupo n-pentiloxi y grupo n-hexiloxi. Los
ejemplos de un grupo aciloxi incluyen un grupo acetoxi, grupo propioniloxi, grupo n-propilcarboniloxi, grupo
isopropilcarboniloxi y grupo n-butilcarboniloxi. Los ejemplos de sustituyentes de Ios mismos incluyen un grupo
carboxilo, grupo amida, grupo imida, grupo éster y grupo hidroxilo. Entre estos, Xy X' son preferiblemente un grupo
hidroxilo, grupo alcoxi que tiene de 1 a 4 atomos de carbono, grupo aciloxi, atomo de halégeno y grupo isocianato, y
mas preferiblemente un grupo alcoxi que tiene de 1 a 4 atomos de carbono o un grupo aciloxi.

n representa un numero entero de 1 a (m-1), mientras que n' representa un nimero entero de 1 a (m'-1). ny n'
preferiblemente son 1 en términos de produccion de una pelicula fina organica altamente densa.

m representa la valencia del atomo de metal M, mientras que m’ representa el nimero de atomos del atomo de
metal M".

Los R’ pueden ser iguales o diferentes cuando n es 2 o mas, y los X pueden ser |guales o] dlferentes cuando (m-n)
es 2 o mas. Ademas Ios R" pueden ser iguales o diferentes cuando n' es 2 0 mas, y los X' pueden ser iguales o
diferentes cuando (m'-n') es 2 0 mas.

En la presente invencion, un compuesto representado por la férmula (II) mencionada antes es mas preferido para el
compuesto representado por la férmula (I) mencionada antes, mientras que un compuesto representado por la
férmula (V) mencionada antes es mas preferido para el compuesto representado por la formula (l11).

En la formula (1) o formula (IV), M, X, m, M", X' y m" son igual como se han definido previamente.

R21~R23, R2°1~R2°3, R31, R32, R0 y R302 respectivamente e independientemente representan un atomo de hidrégeno
o un atomo de fluor.

R* y R respectivamente e independientemente representan un grupo alquileno, grupo vinileno, grupo etilnileno,
grupo arileno, o un grupo conector divalente que contiene un atomo de silicio y/o un atomo de oxigeno.

Los ejemplos especificos de R* y R*' se indican a continuacion.

10
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(En las férmulas, a y b representan numeros naturales arbitrarios).

En las formulas (1) y (IV) anteriores, Y e Y' representan un atomo de hidrégeno; grupos alquilo tales como un grupo
metilo, grupo etilo, grupo n-propilo, grupo isopropilo, grupo n-butilo, grupo isobutilo, grupo sec-butilo, grupo t-butilo,
grupo n-pentilo, grupo isopentilo, grupo neopentilo, grupo t-pentilo, grupo n-hexilo o grupo isohexilo; grupos alcoxi
tales como un grupo metoxi, grupo etoxi, grupo n-propoxi, grupo isopropoxi, grupo n-butoxi, grupo sec-butoxi, grupo
t-butoxi, grupo n-pentiloxi o grupo n-hexiloxi; grupos alquilo que contienen fldor en los que una parte o todos los
atomos de hidrégeno de un grupo alquilo estan sustituidos por atomos de fltor; o grupos alcoxi que contiene fltior en
lo que una parte o todos los atomos de hidrogeno de un grupo alcoxi estan sustituidos por atomos de fltor.

r representa 0 o un numero entero de 1 a (m-2), y r' representa 0 o un nimero entero de 1 a (m'-2), aunque ry r’
son preferiblemente 0 en términos de produccion de una pelicula fina organica altamente densa.

Los Y pueden ser iguales o dlferentes cuandores 20 mas,y los X pueden ser |guales o] dlferentes cuando (m-r-1)
es 2 0 mas. Ademas, los Y’ pueden ser iguales o diferentes cuando r' es 2 0 mas, y los X' pueden ser iguales o

11
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diferentes cuando (m'-r'-1) es 2 o mas. Sin embargo, al menos uno de Y y X es un grupo hidroxilo o un grupo
hidrolitico, y al menos uno de Y y X' es un grupo hidroxilo o un grupo hidrolitico.

py p1 representan 0 o un numero natural, mientras que q y q1 representan 0 o 1. Grupos representados por la
formula C(R*)(R*) pueden ser iguales o diferentes cuando p es 2 0 mas, y grupos representados por la formula:
C(R¥)(R*) pueden ser iguales o diferentes cuando p' es 2 o mas.

Los ejemplos especificos de compuestos representados por la féormula (1) y la formula (lll) se indican mas adelante.
Sin embargo, entre estos, los grupos hidrocarbonados o grupos hidrocarbonados halogenados en los que la parte
correspondiente a R' tiene menos de 10 atomos de carbono se excluyen de los compuestos representados por la
férmula (1).

Aunque en los siguientes ejemplos los compuestos en los que el atomo de metal es un atomo de silicio se muestran
como ejemplos tipicos, la presente invencion no esta limitada a los mismos.

En concreto, los ejemplos incluyen, pero no se limitan a CH;3(CH;)sSi(OCHs)s, CH3(CH2)7Si(OCHzs)s,
CH3(CH2)eSi(OCH3)s, CH3(CH2)11Si(OCHs)3, CH3(CH2)13Si(OCHas)3, CH3(CH2)15Si(OCH3)s, CHs3(CH2)17Si(OCHs3)s,
CH3(CH2)19Si(OCHas)3, CH3(CH.)21Si(OCH3)s, CH3(CHz2)17Si(OCH2CH3s) CHs3(CH-)17SiCls, CH3(CH2)eSi(OCH2CHs)s,
CH3(CH2)eSiCls,  CH3(CH2)eSi(CH3)(OCH2CHas),  CH3(CH2)eSi(CH3)(OCHas),,  CH3(CH2)eSi(CHs)2(OCH2CHa),
CH3(CH2)eSi(CHa3)2(OCHj3),

CH3CH20(CH2)15Si(OCH)s, CF3CH0(CH,)15Si(OCH)s, CHs3(CH,)2Si(CHz)2(CH2)15Si(OCHa)s,
CH3(CH,)6Si(CHs)2(CH2)6Si(OCHs)s, CHsCOO(CHz)15Si(OCHs)s, CFa(CF2)s(CH2)2Si(OCHs)s, CF3(CF2)7-(CH=CH)s-
Si(OCHs)s, CHsCH20(CH2)15Si(OC2Hs)s, CHa(CH2)2Si(CHs)2(CHz) 15Si(OC2Hs)s. CHa(CH2)sSi(CHs)2(CH2)eSi(OC2Hs)s,
CF3(CH,)6Si(CHs)2(CH2)eSi(OC2Hs)s, CH3COO(CH,)15Si(OC;Hs)s, CF3COO(CHa)15Si(OC2Hs)s,
CF3COO(CHy2)15Si(OCHs)s, CF3(CF2)s(CH2)2Si(OC2Hs)s, CFa(CF2)7(CH,)Si(OCzHs)s, CF3(CF2)s(CH2)2Si(OC2Hs)s,
CF3(CF2)7(CH=CH)3Si(OC,Hs)s, CF3(CF2)o(CH,)2Si(OCHs)s, CF3(CF2)s(CHz),Si(OCHs)s,
CF3(CF2)7(CH2)2Si(CH3)(OC2Hs)s, CF3(CF2)7(CH,)2Si(CH3)(OCHs)s, CF3(CF2)7(CH,)2Si(CHz)2(OC,Hs),

)
CF3(CF2)7(CH2)2Si(CH3)2(OCHa),

CF3(CH,)2SiCls,  CF3(CF2)s(CH,)2SiCls,  CF3(CF2)s(CH2)2SiCls,  CF3(CF2)7(CH2)2SiCls,  CF3(CF2)s(CHz)sSiCls,
CF3(CF2)5(CH,)sSiCls,  CFa(CF2)7(CH2)sSiCls,  CF3(CF2)4O(CF2)2(CH2)2SiCls,  CF3(CF2)4O(CF2)2(CH,)sSiCls,
CF3(CF2)7(CH2)20(CH,)3SiCls, CF3(CF2)7CONH(CH,),SiCls, CF3(CF2)7CONH(CH,)3SiCls, CF3(CF2):0
[CF(CF3)CF(CF3)O].CF(CF3)CONH(CH,)sSiCls,

CF3(CF2)s(CH,)2Si(CHs)Cla,  CF3(CF2)s(CH2)2Si(CHs)Cla,  CF3(CH,)2Si(CHs)Cla,  CF3(CF2)3(CH2)sSi(CHs)Cl,
CF3(CF2)s(CH2)sSi(CHs)Cla, CF3(CF2)7(CH,)sSi(CH3)Cl, CF3(CF2)4(CF2)2(CH,)Si(CHs3)Cla, CF3(CF2)s
(CF2)2(CH,)sSi(CHs)Cla, CF3(CF2)4(CH2)20(CH2)sSi(CHs)Cl, CF3(CF2)7CONH(CH,),Si(CHs)Cla,
CF3(CF2)7CONH(CH_)3Si(CHa)Cla, CF3(CF2)s0[CF(CF3)CF(CF3)O]2.CF(CF3)CONH(CH,)sSi(CHs)Clz, CH3(CH,)7SiCls,
CHs (CF2)7(CH2)2SiCls, CH3(CF2)7(CH2)2Si(CH3)Clz, CHa(C  F2)7(CH2)2Si(OCHs)s, CHs(CF2)7(CH,)2Si(NCO)s,
CHa(CF2)s(CH,)2SiCls, CHa3(CF2)s(CH2)2Si(OCHs)s, CHa3(CF2)s(CH,)2Si(NCO)s, CHa3(CF2)o(CHz2)2SiCls,
CHa3(CF2)s(CH2)2Si(OCHs)s, CHs(CF2)o(CH,)2Si(NCO)s,

CH3CHa(CF2)s(CH2)2SiCls, CH3CHa(CF2)s(CH2)2Si(OCHs)s, CH3CHa(CF2)s(CHz2)2Si(NCO)s, CHsCHo(CF2)s(CH2)2SiCls,

CH3CHa(CF2)s(CH2)2Si(OCH)s, CH3CHa(CF2)s(CHz2)2Si(NCO)sCH3CH2(CF2)10(CHz)2SiCls, CH3(CF2)s
o(CF2)2(CH2)2SiCls, CHs(CF2)(CH2)20(CH2)3SiCls, CHa(CF2)s(CH2)20(CH2)sSiCls, CHa(CF2)e(CH2)20((CH2)sSiCls,
CH3CHa(CF2)s(CH2)20(CHz)sSiCls, CH3(CF2)sCONH(CH,)sSiCls, CHa3(CF2)sCONH(CH,)sSiCls,

CHa(CF2)s0[CF(CF3)CF(CF3)0].CF(CF3)CONH(CH,)sSiCls,

CH3CH20(CH,)15Si(OCH3)(OH),,  CF3CH,0(CH2)15Si(OCHs)1(OH)2,  CH3(CH2)2Si(CHa)o(CH2)15Si(OCHs)(OH)z,
CHa(CH2)6Si(CHs)2(CH2)eSi(OCH3)(OH)2,  CH3COO(CH2)15Si(OCHs)(OH)2,  CF3(CF2)s(CH2)2Si(OCH3)(OH)2,  CFs
(CF2)7(CH=CH)3Si(OCH3)(OH)2,  CH3CH,O(CH,)15Si(OC2Hs)(OH)2,  CHa(CH,)2Si(CHa)2(CH2)15Si(OC2Hs)(OH)z,
CHa3(CH,)6Si(CHs)2(CHz2)eSi(OC2Hs)(OH)s, CF3(CH2)6Si(CHs)2(CHz2)sSi(OC2Hs)(OH).,
CH3COO(CHy)15Si(OC2Hs)(OH)s, CF3COO0(CHy)15Si(OC2Hs)(OH)z, CF3COO(CHz)15Si(OCHs)(OH),,
CF3(CF2)s(CH2)2Si(OC2Hs)(OH)z, CF3(CF2)7(CH,)2Si(OC,Hs)(OH)z, CF3(CF2)5(CH2)2Si(OCHs)(OH)2,
CF3(CF2)7(CH=CH)3Si(OC,Hs)(OH)z, CF3(CF2)s(CH,)2Si(OCHs)(OH),, CF3(CF2)5(CH2)2Si(OCHs)(OH),,

CF3(CF2)7(CHz2)2Si(CH3)(OH),, CF3(CF2)e(CH2)2Si(CH3)(OH)z2,

CH3CH20(CH>)15Si(OCH3)2(OH), CF3CH20(CHz2)15Si(OCHa)2(OH), CH3(CH>)2Si(CH3s)2(CHz2)15Si(OCHz)2(OH),
CH3(CH2)sSi(CH3)2(CH2)eSi(OCH3)2(OH), CH3COO(CH.)15Si(OCH3)2(0OH), CF3(CF2)s5(CH2)2Si(OCH3)2(OH), CHs
CH20(CHz2)15Si(OC2Hs)2(0OH), CF3(CF2)7(CH=CH)3Si(OCHs3)2(OH), CH3(CH>)2Si(CHa3)2(CH2)15Si(OC2Hs)2(OH),

CH3(CH2)6Si(CH3)2(CH2)eSi(OC2Hs)2(OH), CF3(CH2)6Si(CH3)2(CH2)eSi(OC2Hs5)2(OH),
CHaCOO(CH)15Si(OCHs)2(OH), CF3COO(CHa)15Si(OCsHs)2(OH), CF5COO(CHz)15Si(OCH3)s(OH).
CF3(CF2)9(CHz2)2Si(OC2Hs)2(0OH), CF3(CF2)7(CH2)2Si(OC2Hs)2(OH), CF3(CF2)s5(CH2)2Si(OC2Hs)2(OH),
CF3(CF2)7(CH=CH);Si(OC2Hs)s(OH), CF4(CF2)o(CHz2)2Si(OCHs)o(OH), CF3(CF2)s(CH2)2Si(OCHs)2(OH),
CF3(CF2)7(CHz2)2Si(CH3)(OC2Hs)(OH), CF3(CF2)7(CH2)2Si(CH3)(OCH3)(OH),

CF3(CH3)2Si(OCHz)(OH), CF3(CF2)3(CH2)2Si(OCH3)(OH), CF3(CF2)s5(CH2)2Si(OCH3)(OH),
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CF3(CF2)7(CH2)2Si(OCHz)(OH)z, CF3(CF2)3(CH2)3Si(OCHz)(OH)z, CF3(CF2)s(CH2)3Si(OCH3)(OH)z,
CF3(CF2)7(CH2)sSi(OCH3)(OH)2,  CF(CF2)ao(CF2)2(CHs)sSi(OCH3)(OH),  CF5(CF2)40(CF2)a(CHs)sSi(OCHs)(OH).
CF3(CF2)7(CH2)0(CH2)sSi(OCHs)(OH)s, CF3(CF2);CONH(CH_2)2Si(OCHs)(OH)z, CF3(CF2);CONH
(CH2)sS(OCHs)(OH)s, CF3(CF2)s0[CF(CF3)CF(CF3)OJ2CF (CF3)CONH(CH2):Si(OCHs)(OH)z,
CF3(CH,)2Si(OCH3)o(OH), CF3(CF2)3(CH2)i(OCHs)o(OH), CF3(CF2)s(CHz)2Si(OCHs)2(OH).
CF3(CF2)7(CH2)2Si(OCHs)(OH), CF3(CF2)3(CH2)Si(OCHs)2(OH), CF3(CF2)5(CHz)3Si(OCHz)2(OH).
CF3(CF2)7(CH2)sSi(OCHs)2(OH), CFs(CF2)i0(CF2)2(CH2):Si(OCHa)2(OH),  CF3(CF2)4O(CF2)a(CHz)sSi(OCHs)o(OH),
CF3(CF2)7(CH2)0(CHz)sSi(OCHs)2(OH), CF3(CF2);CONCH(CH2)2Si(OCHs)2(OH).
CF3(CF2)7CONCH(CH2)3Si(OCH)2(OH), CF3(CF2)s0[CF(CF3)CF(CF3)OJ.CF(CF3)CONH(CH2)sSi(OCHs)2(OH),
CHa(CHz)7Si(OCHs)(OH)s, CHa(CF2)7(CH2)2Si(OCHs)(OH)s, CHa(CF2)7(CH2)2Si(OCHs)(OH)s,
CHs(CF2)7(CHz),Si(NCO)(OH),, CHs(CF2)s(CH2)2Si(OCHs)(OH)z, CH3(CF2)s(CH2)2Si(NCO)(OH)z,
CH3(CF2)s(CH2)2Si(OCHs)(OH)z, CH3(CF2)s(CHz)2Si(NCO)(OHY)s, CHaCHa(CF2)6(CH2)2Si(OCHz)(OH)z,
CHsCH5(CF2)e(CHz)2Si(OCHs)(OH)2,  CHaCHa(CF2)o(CH2):SI(NCO)OH)s,  CHsCHa(CF2)s(CHz)2Si(OCH3)(OH)s.
CH3CHy(CF2)s(CH2)2Si(NCO)(OH),2, CH3CHz(CF2)10(CH2)2Si(OCH3)(OH)2, CH3(CF2)4O(CF2)2(CH2)2Si(OCH3)(OH)s,
CH3(CF2)7(CHz2)20(CH2)3Si(OCH3)(OH)y, CH3(CF2)s(CH2)20(CH2)3Si(OCHS3)(OH)a,
CHa(CF2)s(CH2)20(CH2)sSi(OCHs)(OH)s. CHaCHa(CF2)s(CH2)s0(CHz)sSi(OCHs)(OH)s.
CH3(CF2)6CONH(CH2)3Si(OCHs3)(OH), CH3(CF2)sCONH(CH2)3Si(OCHs3)(OH)2,
CH3(CF2)30[CF(CF3)CF(CF3)O].CF(CF3)CONH(CH2)3Si(OCHz3)(OH)a,

CF3(CF2)3(CH2)2Si(CH3)(OCHs)(OH), CF3(CF2)s(CH2)2Si(CH3)(OCH3)(OH), CF3(CH2)2Si(CH3)(OCH3)(OH),
CF3(CF2)3(CH2)3Si(CH3)(OCH3)(OH),  CF3(CF2)s(CH2)3Si(CH3)(OCH3)(OH),  CF3(CF2)7(CH2)3Si(CH3)(OCHs)(OH),
CF3(CF2)4(CF2)2(CH+)2Si(CH3)(OCHs3)(OH), CF3(CF2)4(CF2)2(CHz2)3Si(CH3)(OCH3)(OH),
CF3(CF2)a(CH2)20(CH2)Si(CH)(OCHs)(OH), CF3(CF2),CONCH(CH_)Si(CHz)(OCHs)(OH),
CF3(CF2)7CONCH(CH)sSi(CHs)(OCHs)(OH), CF3(CF2)s0[CF(CF3)CF(CF3)OLCF(CFs)
CONH(CH_2)Si(CHs)(OCHs)(OH), CHs(CH2)7Si(OCH3)2(OH),

CHs(CF2)7(CH)2Si(OCHs)2(OH), CH3(CF2)7(CHz)2Si(CHs)(OCH3)(OH), CH3(CF2)7(CH2)2Si(OCH3)2(OH),
CHy(CF2)(CHz)>Si(NCO)o(OH), CHs(CF2)s(CHz)2Si(OCHa)2(OH), CH3(CF2)s(CH2)2SI(NCO)2(OH),
CHa(CF)o(CH2)sSi(OCHs)o(OH), CHs(CF2)o(CH);Si(NCO)2(OH),

CHaCHa(CF2)s(CH2)sSI(OCH3)2(OH),  CHaCHa(CFa)6(CH2)SI(OCHs)(OH),  CHaCHa(CFa)s(CH2)2SI(NCO)2(OH),
CHaCHa(CF2)s(CH2)sSi(OCH3)2(OH),  CHaCHa(CF2)s(CH2):SI(NCO)(OH),  CHsCHa(CF2)10(CH2)sSi(OCHs)o(OH).
CHa(CF2)a0(CF2)2(CH2)2Si(OCHs)2(OH), CHa(CF2)7(CH2)20(CH2)sSi(OCHa)o(OH),
CHa(CF2)s(CHa)20(CHz2)sSi(OCHs)s(OH), CHa(CF2)s(CHz)20(CHz2)sSi(OCHs)o(OH).
CH3CHa(CF2)e(CH2)20(CH2)3Si(OCH3)2(OH), CH3(CF2)6CONH(CH.)3Si(OCH3)2(OH),
CH3(CF2)sCONH(CH2)3Si(OCH3)2(OH), CHa(CF2)s0[CF (CF3)CF(CF3)O],CF(CF5)CONH(CHz)sSi(OCHs)2(OH),
CH3CH20(CH>)15Si(OH)s, CF3CH20(CH2)15Si(OH)s3, CH3(CH2)2Si(CHs3)2(CH2)15Si(OH)s3,
CHa(CHa)6Si(CHa)2(CH2)oSi(OH)s,  CHsCOO(CH2)15Si(OH)s, CFa(CF2)s(CH2)2Si(OH)s, CFa(CF2)7(CH=CH);Si(OH)s,
CHaCH20(CH2)15Si(OH)s, CHa(CH2)2Si(CHs)2(CHa)1Si(OH)s, CHa(CH2)6Si(CH)2(CH2)oSi(OH)s,
CF3(CHa)sSi(CHa)2(CHs)sSi(OH)s,  CHaCOO(CH2)15Si(OH)s,  CF2COO(CHa)1sSi(OH)s,  CF2COO(CHz)15Si(OHYs,
CFa(CF2)o(CH2)2Si(OH)s,  CF4(CF2)(CH2)2Si(OH)s,  CFa(CF2)s(CH2)2Si(OH)s,  CFa(CF2)s(CH=CH)sSi(OH)s,
CF3(CF2)(CH2)sSi(OH)sCF5(CF2)s(CH2)>Si(OH)s,

CF3(CF2)7(CH2)2Si(CHs)2(OH), CF3(CH2)2Si(OH)s3, CF3(CF2)3(CHz2)2Si(OH)s, CF3(CF2)s(CH2)2Si(OH)s3,
CF3(CF2)(CH2)2Si(OH)s3, CF3(CF2)3(CHz2)3Si(OH)s, CF3(CF2)5(CHz2)3Si(OH)s3, CF3(CF2)(CH2)3Si(OH)s3,
CF3(CF2)40(CF2)(CH2)2Si(OH)s, CF3(CF2):0(CF2)2(CH2)sSi(OH)s, CF3(CF2)7(CH2)20(CH2)sSi(OH)s,
CF3(CF2)7CONH(CH_2)2Si(OH)s, CF3(CF2);CONCH(CH)3Si(OH)3,
CF3(CF2)s0[CF(CF3)CF(CF3)Ol.CF(CF35)CONH(CH2)sSi(OH)s,

CHa(CH,)Si(OH)s, CHa(CF5)(CH2)2Si(OH)s, CHa(CF2)7(CH)2Si(OH)s, CHa(CF2)7(CH2)2Si(OH)s,
CHa(CF2)s(CH2)2Si(OH)s,  CHa(CF)s(CH2)SI(OH)s,  CH(CF2)o(CH2):Si(OH)s,  CHs(CF2)o(CH2)oSi(OHYs,
CHaCHa(CF2)s(CH2)2Si(OH)s, CHaCHa(CF2)(CH2)2Si(OH)s, CHaCHa(CF2)o(CH2)2Si(OH)s,
CHaCHa(CF2)s(CH2)sSi(OH)s, CHaCHa(CF2)s(CHz)2Si(OH)s, CHaCHa(CF2)10(CH2)2Si(OH)s,
CHa(CF2)ao(CF2)2(CH2)2Si(OH)s,  CHa(CF2)7(CH2)20(CH2)sSi(OH)s,  CHa(CF2)s(CH2)20(CH2)sSi(OH)s,  CHa(CF2)e
(CH2)20(CH2)sSi(OH)s, CHaCHa(CF2)o(CH2)20(CH2)sSi(OH)s, CHa(CF2)sCONH(CH2)sSi(OH)s,

CH3(CF2)sCONH(CH_2)3Si(OH)3, CH3(CF2)30[CF(CF3)CF(CF3)O].CF(CF3)CONH(CH2)3Si(OH)s,
CF3(CF2)3(CHz2)2Si(CH3)(OH)., CF3(CF2)s5(CH2)2Si(CH3)(OH)., CF3(CH2)2Si(CHs3)(OH)g, CF3(CF2)3(CH2)3
Si(CH3)(OH)2, CF3(CF2)s(CH2)3Si(CH3)(OH)2, CF3(CF2)7(CH2)3Si(CH3)(OH)2,  CF3(CF2)a(CF2)2(CH2)Si(CH3)(OH)2,
CF3(CF2)4(CF2)2(CHz2)3Si(CH3)(OH),2, CF3(CF2)4(CH2)20(CH2)3Si(CH3)(OH)2,  CF3(CF2)7CONH(CH3)2Si(CH3)(OH)z,
CF3(CF2)7CONH(CHz2)3Si(CH3)(OH),, CF3(CF,)30[CF(CF3)CF(CF3)0].CF(CF3)CONH(CH>)3Si(CH3)(OH)>, y
CH3(CF2)7(CH2)2Si(CHs)(OH).

Ademas, estos compuestos se pueden usar solos o se pueden usar dos 0 mas tipos en combinacion.

Se describe ademas un tensioactivo metalico que tiene al menos un grupo hidrolitico.
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Un tensioactivo metalico que tiene al menos un grupo hidrolitico es un compuesto representado por la férmula (V).
R MXmn %)

Aunque no hay limitaciones particulares en el tensioactivo metalico que tiene al menos un grupo hidrolitico con la
condiciéon de que tenga al menos un grupo funcional capaz de ser hidrolizado y un grupo hidréfobo dentro de su
misma molécula, se prefiere aquel que tiene un grupo hidrolitico que puede formar un enlace por reaccién con un
hidrégeno activo en la superficie de un sustrato. Mas especificamente, los ejemplos preferidos incluyen compuestos
representados por la formula (V) mencionada antes.

En la formula (V), R'% representa un grupo hidrocarbonado opcionalmente sustituido, un grupo hidrocarbonado
halogenado opcionalmente sustituido, un grupo hidrocarbonado que contiene un grupo conector, 0 un grupo
hidrocarbonado halogenado que contiene un grupo conector.

Los ejemplos de un grupo hidrocarbonado opcionalmente sustituido incluyen los sustituyentes descritos para el R' y
R'" mencionados antes.

Los ejemplos de un grupo hidrocarbonado halogenado opcionalmente sustituido incluyen grupos alquilo
halogenados que tienen de 1 a 30 atomos de carbono, grupos alquenilo halogenados que tienen de 2 a 30 atomos
de carbono y grupos arilo halogenados. Los ejemplos especificos incluyen grupos en los que uno o mas de los
atomos de hidrogeno en un grupo hidrocarbonado se sustituyen por un atomo de halégeno tal como un atomo de
flior, un atomo de cloro o atomo de bromo.

Entre estos, los grupos en los que dos o mas de los atomos de hidrégeno de un grupo alquilo que tiene de 1 a 30
atomos de carbono se sustituyen por atomos de halégeno son preferidos para el grupo hidrocarbonado halogenado,
mientras que es mas preferidos un grupo alquilo fluorado en el que dos o mas de los atomos de hidrogeno de un
grupo alquilo que tiene de 1 a 30 atomos de carbono se sustituyen por atomos de flior. Ademas, en el caso de que
el grupo alquilo fluorado tenga una estructura ramificada, la parte ramificada preferiblemente tiene de 1 a 4 atomos
de carbono y preferiblemente es una cadena corta que tiene de 1 a 2 atomos de carbono.

Los ejemplos de grupos alquilo fluorados, el numero de atomos de flior en los grupos alquilo fluorados, los
sustituyentes de los grupos hidrocarbonados opcionalmente sustituidos o grupos hidrocarbonados halogenados
opcionalmente sustituidos, los grupos hidrocarbonados de grupos hidrocarbonados que contienen un conector, y los
grupos hidrocarbonados halogenados de grupos hidrocarbonados halogenados que contienen un grupo conector, se
describen para R' o R" mencionados antes.

Ademas, el grupo conector mencionado antes preferiblemente esta presente entre un doble enlace carbono-carbono
de un grupo hidrocarbonado o un grupo hidrocarbonado halogenado, o entre un carbono de un grupo
hidrocarbonado y un atomo de metal M que se describira mas adelante.

Los ejemplos especificos de grupos conectores incluyen -O-, -S-, -SO.-, -CO-, -C(=0)O- y -C(=0)NR?" (en donde,
R?’ representa un atomo de hidrégeno o grupo alquilo tal como un grupo metilo, grupo etilo, grupo n-propilo o grupo
isopropilo).

Entre estos, desde el punto de vista de la repelencia al agua y la durabilidad, R' es preferiblemente un grupo
alquilo que tiene de 1 a 30 atomos de carbono, un grupo alquilo fluorado que tiene de 1 a 30 atomos de carbono o
un grupo alquilo fluorado que contiene un grupo conector.

100

Los ejemplos especificos preferidos de R se describen para el R' o R" mencionados antes.

Un ejemplo de M es un atomo de metal previamente descrito.

Ademas, X representa un grupo hidrolitico. No hay limitaciones particulares en el grupo hidrolitico con la condicion
de que forme un grupo hidroxilo por descomposicidon por reacciéon con agua, ejemplos de los cuales incluyen los
mencionados anteriormente grupos alcoxi opcionalmente sustituidos que tienen de 1 a 6 atomos de carbono, grupos
aciloxi opcionalmente sustituidos, atomos de halégeno tales como un atomo de fluor, atomo de cloro, atomo de
bromo o atomo de yodo, grupo isocianato, grupo ciano, grupo amino y grupo amida.

Los ejemplos de grupos alcoxilo que tienen de 1 a 6 atomos de carbono incluyen los mencionados antes, grupo
metoxi, grupo etoxi, grupo n-propoxi, grupo isopropoxi, grupo n-butoxi, grupo sec-butoxi, grupo t-butoxi, grupo n-
pentiloxi y grupo n-hexiloxi. Los ejemplos de grupos aciloxi incluyen un grupo acetoxi, grupo propioniloxi, grupo n-
propilcarboniloxi, grupo isopropilcarboniloxi y grupo n-butilcarboniloxi. Los ejemplos de un sustituyente de los
mismos incluyen un grupo carboxilo, grupo amida, grupo imida, grupo éster y grupo hidroxilo.

Entre estos, X es preferiblemente un grupo alcoxi que tiene de 1 a 6 atomos de carbono, grupo aciloxi o grupo
isocianato, y mas preferiblemente un grupo alcoxi que tiene de 1 a 4 atomos de carbono o un grupo aciloxi.

m representa la valencia de un atomo de metal M.
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n representa un numero entero de 1 a (m-1), y n es preferiblemente 1 en términos de formacién de una pelicula fina
organica altamente densa.

Los R'® pueden ser iguales o diferentes cuando n es 2 o mas.
Ademas, los X pueden ser iguales o diferentes cuando (m-n) es 2 o0 mas.

Los ejemplos de un compuesto representado por la féormula (V) mencionada antes incluyen compuestos
representados por (i) a (v) a continuacion, siendo particularmente preferidos los compuestos (i).

(i) CF3-(CF2)p-R® ¢-MY Xm-r

(i) CH3-(CH2)g"MY Xm-1

(i) CH3~(CH2)s-O-(CH2)e-MY Xm-r

(iv) CH3-(CH2)u-Si(CHs)2-(CH2)»-MY Xm.r-1

(v) CF3COO-(CH2)wMY Xm-r1

En los (i) a (v) anteriores, M, X y m son iguales como se han definido previamente.

R? representa un grupo alquileno, grupo vinileno, grupo etinileno, grupo arileno o grupo conector divalente que
contiene un atomo de silicio y/o un atomo de oxigeno.

Los ejemplos especificos de R? son los mismos que los R* y R*" mencionados antes.

Y representa, por ejemplo, un atomo de hidrégeno; un grupo alquilo tal como un grupo metilo, grupo etilo, grupo n-
propilo, grupo isopropilo, grupo n-butilo, grupo isobutilo, grupo sec-butilo, grupo t-butilo, grupo n-pentilo, grupo
isopentilo, grupo neopentilo, grupo t-pentilo, grupo n-hexilo o grupo isohexilo; un grupo alcoxi tal como un grupo
metoxi, grupo etoxi, grupo n-propoxi, grupo isopropoxi, grupo n-butoxi, grupo sec-butoxi, grupo t-butoxi, grupo n-
pentiloxi o grupo n-hexiloxi; un grupo alquilo que contiene fltor en el que una parte o todos los atomos de hidrogeno
de un grupo alquilo se sustituyen por atomos de fltor; o un grupo alcoxi que contiene fluor en el que una parte o
todos los atomos de hidrogeno de un grupo alcoxi se sustituyen por atomos de fluor.

Aunque r representa un numero entero de 0 a (m-2), preferiblemente es 0 en términos de producir una pelicula fina
organica altamente densa. Ademas, los Y pueden ser iguales o diferentes cuando r es 2 o mas, y los X pueden ser
iguales o diferentes cuando (m-r-1) es 2 o mas.

p representa 0 o un numero natural, y q representa 0 o 1.

g, s, t, u, vy wrepresentan un ndmero entero arbitrario, y sus intervalos particularmente preferidos son de 1 a 25
parag,de0a12paras,de 1a20parat,de0a 12 parau,de 1a20 parav,yde 1a 25 paraw.

Los ejemplos especificos de los compuestos representados por la férmula (V) mencionada antes se indican a
continuacion.

Aunque los compuestos en los que el atomo de metal es un atomo de silicio se muestran como ejemplos tipicos en
los siguientes ejemplos, se pueden usar otros compuestos. Ademas, el grupo hidrolitico no esta limitado a los grupos
funcionales citados previamente, sino que pueden estar unidos otros grupos hidroliticos.

CH3(CHz2)7Si(OCHs3)3
CH3(CHz2)sSi(OCHs3)3
CH3(CHz2)eSi(OCHs3)3
CH3(CHz2)10Si(OCHz)3
CH3(CHz2)11Si(OCHz)3
CH3(CHz2)12Si(OCHz)3
CH3(CHz2)13Si(OCHz)3
CH3(CH)14Si(OCHs3)3

CH3(CHz2)15Si(OCHz)3

CH3(CHz2)16Si(OCHz)3
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CH3(CHz2)17Si(OCHz)3
CH3(CHz2)18Si(OCHz)3
CH3(CHz2)19Si(OCHz)3

)
)
CHs(CHz)7Si(OC2Hs)s
CHs(CH2)sSi(OC2Hs)s
)

)
)
)
)
CHs(CH2)eSi(OC2Hs)s
CHs(CHz2)10Si(OC2Hs)s
CHs(CH)11Si(OC2Hs)s
CHs(CHz2)12Si(OC2Hs)s
CHs(CHz2)13Si(OC2Hs)s
CHs(CH)14Si(OC2Hs)s
CHs(CHz2)15Si(OC2Hs)s
CHs(CHz2)16Si(OC2Hs)s
CHs(CHz2)17Si(OC,Hs)
)18Si( )
(

w

CHa(CHz)1sSi(OC,Hs)s
CHa(CHz2)16Si(OC,Hs)s
CH3CH,0(CH,)15Si(OCHs)s
CF3CH,0(CH2)15Si(OCHs)s
CHa(CHz)2Si(CHs)2(CH2)15Si(OCHs)s
CHa(CHz2)6Si(CHs)2(CH2)eSi(OCHs)3
CH3COO(CHz)15Si(OCHa)s
CF3(CF2)s(CH2)2Si(OCH)3
CF3(CF2)7(CH=CH)3Si(OCHs)s
CH3CH,0(CH,)15Si(OC2Hs)s
CHa(CHz)2Si(CHs)2(CH2)15Si(OC2Hs)s
CHa(CHz2)sSi(CHs)2(CH2)eSi(OC2Hs)s
CF(CH,)6Si(CHa)2(CH2)eSi(OC,Hs)s
CH3COO(CHz)15Si(OC,Hs)3
CF3COO(CH,)15Si(OC;Hs)s
CF3COO(CH,)15Si(OCHs)s
CF3(CF2)o(CH)2Si(OC,Hs)s
CF3(CF2)7(CH2)2Si(OC,Hs)s
CF3(CF2)s(CH2)2Si(OC,Hs)s
CF3(CF2)7(CH=CH)3Si(OCzHs)s
CF3(CF2)o(CH2)2Si(OCH)3
CF3(CF2)s(CH2)2Si(OCH)3

ES 2 644 038 T3
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CF3(CF2)7(CH2)2Si(CH3)(OC2Hs),
CF3(CF2)7(CH2)2Si(CHa)(OCHs),
CF3(CF2)7(CH2)2Si(CHa)2(OC2Hs)
CF3(CF2)7(CHz2)2Si(CHa)2(OCHs)
CF3(CH,)2Si(OCHs)s
CF3(CF2)3(CH2)2Si(OCH)3

CF3(CF2)3(CHz2)2Si(OCHz)3

CF3(CF2)3(CHz2)3Si(OCHz)3

)

)
CF3(CF2)7(CH2)2Si(OCHa)s
) )

) )
)

)
)
)
)
CF3(CF2)s(CH2)sSi(OCH)3
CF3(CF2)7(CH2)sSi(OCHa)3
CF3(CF2)40(CF2)2(CH2),Si(OCHs)s
CF3(CF2)40(CF2)2(CH2)sSi(OCHs)s
CF3(CF2)7(CH2)20(CHz2)sSi(OCHs)s
CF3(CF2);CONCH(CH;)2Si(OCHs)s
CF3(CF2);CONCH(CH,)3Si(OCHs)s
CF3(CF2)30[CF(CF3)CF(CF3)0]2.CF(CF3)CONH(CH,)sSi(OCH)3
CF3(CF2)3(CH2)2Si(CHa)(OCHs),
CF3(CF2)s(CH2)2Si(CHa)(OCHs),
CF3(CHz),Si(CHs)(OCH)z
CF3(CF2)3(CHa)sSi(CHa)(OCHs),
CF3(CF2)s(CH2)sSi(CHa)(OCHs),
CF3(CF2)7(CHz)sSi(CHa)(OCHs),
CF3(CF2)a(CF2)2(CH2)2Si(CHs)(OCHa),
CF3(CF2)a(CF2)2(CH2)3Si(CHs)(OCHa),
CF3(CF2)a(CHz2)20(CHz2)sSi(CHs)(OCH):
CF3(CF2),CONCH(CH;),Si(CHs)(OCH)2
CF3(CF2),CONCH(CH;)sSi(CHs)(OCH)2
CF3(CF2)30[CF(CF3)CF(CF3)0]2CF(CF3)CONH(CH2)sSi(CHa)(OCHs),
CHa(CHz)7Si(OCHs)s CHa(CF2)7(CH2)2Si(OCH)3
CHa(CF2)7(CH2)2Si(CH3)(OCHs),
CHa(CF2)7(CH2)2Si(OCH)3
CHa(CF2)(CH,)2Si(NCO)s
CHa(CF2)s(CH2)2Si(OCH)3
CHa(CF2)s(CH,)2Si(NCO)s

) )

CH3(CF2)9(CHz2)2Si(OCHs3)3
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CHa(CF2)s(CH,)2Si(NCO)s
CH3CHa(CF2)s(CH2)2Si(OCHs)s
CH3CHa(CF2)s(CH2)2Si(OCHs)s

)o(CHz)

)o(CHz)
CHsCHy(CF2)s(CH2)2Si(NCO)s
CHsCHz(CF2)s(CH2)2Si(OCHs)s
)s(CHz)

CH3CHa(CF2)s(CH2)2Si(NCO)s3

CH3CH2(CF2)10(CH2)2Si(OCHz3)s

CHs (CF2)40(CF2)2(CH2)2Si(OCHs3)3
CH3(CF2)(CH2)20(CH.)3Si(OCHzs)3
CH3(CF2)s(CH2)20(CH>)3Si(OCHa)3
CH3(CF2)e(CH2)20(CH>)3Si(OCHa)3
CH3CHa(CF2)s(CH2)20(CH2)3Si(OCHs3)3
CH3(CF2)6CONH(CH,)3Si(OCHa)3
CH3(CF2)sCONCH(CH2)3Si(OCHz3)3 v,
CH3(CF2)30[CF(CF3)CF(CF3)O].CF(CF3)CONH(CH.)3Si(OCHs)s.
Estos compuestos se pueden usar solos o se pueden usar en combinacion dos o mas tipos.

Aunque no hay limitaciones particulares en el contenido del tensioactivo metalico en la disoluciéon de disolvente
organico, se prefiere un intervalo de 0,1 a 30% en peso para producir una monocapa fina.

Se describe ademas un compuesto capaz de interaccionar con el tensioactivo metalico (1).

No hay limitaciones particulares en el compuesto capaz de interaccionar con el tensioactivo metalico (1) usado en la
presente invencion, con la condicion de que sea un compuesto como se define en las reivindicaciones y sea un
compuesto que activa un grupo hidrolitico o grupo hidroxilo para promover la condensacién por interaccion con la
parte de metal o parte de grupo hidrolitico del tensioactivo metalico (1) mediante enlace de coordinacion, enlace de
hidrégeno, y demas

En la presente invencion, se usa al menos un tipo de compuesto seleccionado del grupo que consiste en un éxido
metalico, alcéxido metalico, producto de hidrdlisis parcial de un alcéxido metalico, catalizador de condensacion de
silanol y catalizador acido para el compuesto mencionado antes, mientras que es mas preferido el uso de al menos
un tipo de alcéxido metalico o producto de hidrdlisis parcial de un alcoxido metalico.

Aunque no hay limitaciones particulares en el alcoxido metalico, se prefiere un alcoxido de al menos un tipo de metal
seleccionado del grupo que consiste en titanio, zirconio, aluminio, silicio, germanio, indio, estafio, tantalo, zinc,
tungsteno y plomo, por razones tales como que se puede obtener una pelicula fina organica que tiene transparencia
superior.

Aunque no hay limitaciones particulares en el nimero de atomos de carbono del grupo alcoxi del alcoxido metalico,
mas preferiblemente es de 1 a 4 atomos de carbono, en vista de la concentracion de 6xido contenida, facilidad de
eliminacion de sustancias organicas, facilidad de adquisicion y demas

Los ejemplos especificos de alcoxidos metalicos usados en la presente invencion incluyen alcéxidos de silicio tales
como Si(OCHa)s, Si(OCzHs)s, Si (OCsH7-i)s y Si(OCsHy-t)s; alcoxidos de titanio tales como Ti(OCHs3)s, Ti(OC2Hs)s,
Ti(OCsH7-i)s y Ti(OCsHy)s; tetraquis-trialquilsiloxititanio tales como Ti[OSi(CHzs)s]s y Ti[OSi(C2Hs)s)s; alcoxidos de
circonio tales como Zr(OCHs)a, Zr(OC2Hs)s, Zr(OCsH7)s y Zr(OCsHo)s; alcoxidos de aluminio tales como Al(OCHzs)a,
Al(OC2Hs)a, AI(OCsH7-i)s y Al(OCsHo)s; alcdxidos de germanio tales como Ge (OC:Hs)s; alcdxidos de indio tales
como In(OCHs3)s, IN(OC2Hs)3, In(OC3sH7-i)3 y In(OC4Hy)s; alcdxidos de estafio tales como Sn(OCHs3)s, Sn(OCzHs)s,
Sn(OCsH7-i)sa y Sn(OC4Hg)s; alcoxidos de tantalo tales como Ta(OCHas)s, Ta(OCzHs)s, Ta(OCsHyz-i)s y Ta(OCaHo)s;
alcéxidos de tungsteno tales como W(OCH3)s, W(OC2Hs)s, W(OCsH7-i)s y W(OC4Ho)s; alcoxidos de cinc tales como
Zn(OCzHs),; y alcoxidos de plomo tales como Pb(OC4Hg)s. Estos alcoxidos metalicos se pueden usar solos, o se
pueden usar en combinacion dos o mas tipos.

Ademas, en la presente invencion, se pueden usar alcéxidos complejos obtenidos por reaccion de dos o mas tipos
de alcoxidos metalicos, alcdxidos complejos obtenidos por reaccion de uno o mas tipos de alcoxidos metalicos y uno
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0 mas tipos de una sal de metal, y combinaciones de los mismos, para el alcoxido metalico.

Los ejemplos de alcoxidos complejos obtenidos por reaccion de dos o mas tipos de alcoxidos metalicos incluyen
alcéxidos complejos obtenidos haciendo reaccionar un alcéxido de un metal alcalino o metal alcalinotérreo con un
alcoxido de un metal de transicion, y alcoxidos complejos obtenidos en forma de una sal compleja por combinacion
de un elemento del grupo 3B.

Los ejemplos especificos incluyen BaTi(OR)s, SrTi(OR)s, BaZr(OR)s, SrZr(OR)s, LiNb(OR)s, LiTa(OR)s vy
combinaciones de los mismos, y productos de reaccion, productos de condensacion y demas de los alcoxido
metdlicos mencionados antes y alcoxidos de silicio tales como LiIVO(OR)s, MgAlx(OR)s, (RO)3SiOAI(OR'),,
(RO)3SIiOTi(OR")3, (R0O)3SiOZr(OR")3, (RO)3SiOB(OR')2, (RO)3SiONb(OR')s y (RO)3SiOTa(OR')s. Aqui, R y R
representan, por ejemplo, grupos alquilo.

Los ejemplos de alcoxidos complejos obtenidos haciendo reaccionar uno o mas tipos de alcéxidos metalicos con uno
0 mas tipos de sales de metales, incluyen compuestos obtenidos haciendo reaccionar una sal de metal con un
alcéxido de metal.

Los ejemplos de sales de metales incluyen cloruros, nitratos, sulfatos, acetatos, formiatos y succinatos, mientras que
los ejemplos de alcoxidos metalicos incluyen los mismos ejemplos de alcoxidos metalicos previamente descritos.

Se obtiene un producto de hidrdlisis parcial de un alcéxido metalico antes de que se haya hidrolizado completamente
un alcéxido metalico, y esta presente en el estado de un oligémero.

Un ejemplo preferido de un método para producir un producto de hidrdlisis parcial de un alcéxido metalico consiste
en usar de 0,5 a menos de 2,0 veces en moles de agua respecto a los ejemplos mencionados antes de alcéxidos
metalicos, e hidrolizar en un intervalo de temperatura de -100°C a la temperatura de reflujo del disolvente organico
en el disolvente organico mencionado antes.

Los ejemplos especificos de dichos métodos incluyen:
(i) adicion de 0,5 a menos de 1,0 veces en moles de agua respecto a un alcéxido metalico en un disolvente organico;

(ii) adicion de 1,0 a menos de 2,0 veces en moles de agua respecto a un alcéxido metalico en un disolvente organico
a una temperatura igual o inferior a la temperatura a la que empieza la hidrdlisis, preferiblemente a 0°C o inferior, y
mas preferiblemente en el intervalo de -20 a -100°C, y

(iii) adicion de 0,5 a menos de 2,0 veces en moles de agua respecto a un alcoxido metalico a temperatura ambiente
en un disolvente organico, mientras se controla la velocidad de la hidrdlisis, por ejemplo, mediante un método para
controlar la velocidad de adicion de agua, o un método que usa una disoluciéon acuosa en la que la concentracion en
agua se ha disminuido por adicién al agua de un disolvente soluble en agua.

En el método (i) mencionado antes, después de afadir una cantidad predeterminada de agua a una temperatura
arbitraria, la reacciéon se puede llevar a cabo afiadiendo mas agua a una temperatura igual a o inferior a la
temperatura a la que empieza la hidrdlisis, y preferiblemente a -20°C o inferior.

Aunque la reaccion entre el alcoxido metalico y el agua se puede llevar a cabo directamente mezclando el alcoxido
metdlico y el agua sin usar un disolvente organico, la reaccion se lleva a cabo preferiblemente en un disolvente
organico. Mas especificamente, aunque la reacciéon se puede llevar a cabo usando bien un método en el que se
afiade agua diluida con un disolvente organico a una disolucion de disolvente organico de un alcéxido metalico, o un
método en el que se afiade un alcoxido metalico o disoluciéon de disolvente organico del mismo a un disolvente
organico en el que se ha suspendido o disuelto agua, se prefiere el primer método en el que se afiade el agua mas
tarde.

Aunque no hay limitaciones particulares en la concentracion del alcoxido metalico en el disolvente organico con la
condiciéon de que inhiba la generacion violenta de calor y tenga una fluidez que permita la agitacion, normalmente
esta dentro del intervalo de 5 a 30% en peso.

No hay limitaciones particulares en la temperatura de reaccion entre el alcoxido metalico y el agua en el método (i)
mencionado antes, normalmente esta en el intervalo de -100 a +100°C, y preferiblemente dentro de un intervalo de
temperatura de -20°C al punto de ebullicion del disolvente organico usado o alcohol eliminado por hidrdlisis.

Aunque no hay limitaciones particulares en la temperatura de adicion del agua en el método (ii) mencionado antes
con la condicidon de que depende de la estabilidad del alcoxido metalico y una temperatura igual o inferior a la
temperatura de inicio de la hidrélisis o 0°C o inferior, dependiendo del tipo de alcoxido metalico, la adicién del agua
al alcoxido metalico se lleva a cabo preferiblemente en un intervalo de temperatura de -50 a -100°C. Ademas,
también se puede llevar a cabo una reacciéon de deshidratacién/condensacién hidrolizando a una temperatura de
temperatura ambiente a la temperatura de reflujo del disolvente usada después de haber afadido el agua a una
temperatura baja y calentar durante un periodo de tiempo fijado.
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La reaccion entre el alcoxido metalico y el agua en el método (iii) mencionado antes se puede llevar a cabo
controlando la velocidad de hidrdlisis por un método distinto del que usa temperatura, tal como controlando la
velocidad de adicion del agua dentro de un intervalo de temperatura que permite el enfriamiento sin usar un aparato
de enfriamiento especial, tal como una temperatura en el intervalo de 0°C a temperatura ambiente. Se puede llevar a
cabo ademas una reaccion de deshidratacion/condensacién por hidrélisis a una temperatura de temperatura
ambiente a la temperatura de reflujo del disolvente usado después de calentar durante un periodo de tiempo fijado.

Se prefiere para el disolvente organico, un disolvente organico que permite que el producto de hidrdlisis del alcoxido
metalico sea dispersado en forma de un dispersoide en el disolvente organico, y es mas preferido un disolvente que
tiene alta solubilidad en agua que no coagula a una temperatura baja puesto que la reaccion para tratar un
tensioactivo metalico con agua se puede llevar a cabo a una temperatura baja.

Los ejemplos especificos de disolventes organicos usados incluyen disolventes alcohol tales como metanol, etanol o
isopropanol; disolventes hidrocarbonados halogenados tales como cloruro de metileno, cloroformo o clorobenceno;
disolventes hidrocarbonados tales como hexano, ciclohexano, benceno, tolueno o xileno; disolventes éter tales como
tetrahidrofurano, éter dietilico o dioxano; disolventes cetona tales como acetona, metiletilcetona o
metilisobutilcetona; disolventes amida tales como dimetilformamida o N-metilpirrolidona; disolventes sulfoxido tales
como dimetilsulféxido; y disolventes siliconas tales como metilpolisiloxano, octametilciclotetrasiloxano,
decametilciclopentanosiloxano o metilfenilpolisiloxano (véase, por ejemplo, la solicitud de patente japonesa no
examinada, primera publicacién N° H9-208438).

Estos disolventes se pueden usar solos, o se pueden usar dos o mas tipos después de mezclado.

En el caso de usar un disolvente mezclado, se prefieren combinaciones de un disolvente hidrocarbonato tal como
tolueno o xileno y un disolvente alcohol inferior tal como metanol, etanol, isopropanol o t-butanol. Los ejemplos
preferidos de disolventes alcoholes inferiores en este caso incluyen disolventes alcoholes inferiores secundarios o
superiores tales como isopropanol o t-butanol. Aunque no hay limitaciones particulares en la relacion de mezcla del
disolvente mezclado, la relacion de mezcla de un disolvente hidrocarbonado y el disolvente alcohol inferior
preferiblemente esta dentro del intervalo de 99/1 a 50/50 en volumen.

Aunque no hay limitaciones particulares en el agua usada con la condicidon de que sea neutra, preferiblemente se
usa agua pura, agua destilada o agua de intercambio i6nico desde el punto de vista de las pocas impurezas y de
obtener una pelicula fina organica delgada.

La cantidad de agua usada es de 0,5 a menos de 2,0 veces en moles respecto a 1 mol del alcéxido metalico.

Ademas, se puede afadir un acido, base o estabilizante de dispersiéon durante la reaccion de hidrélisis parcial del
alcéxido metalico por el agua. No hay limitaciones particulares del acido o base con la condicién de que funcione
como un agente dispersante para redispersar el precipitado coagulado, un catalizador para producir un dispersoide
tal como particulas coloidales por hidrolisis y deshidratacién/condensacion del alcoxido metalico, o un dispersante
para el dispersoide formado.

Los ejemplos de acidos usados incluyen acidos inorganicos tales como acido clorhidrico, acido nitrico, acido boérico o
acido fluorobdrico; acidos organicos tales como acido acético, acido formico, acido oxalico, acido carbodnico, acido
trifluoroacético, acido p-toluenosulfénico o acido metanosulfénico; y, fotogeneradores de acidos que generan acido
al ser irradiados con luz, tales como hexafluorofosfato de difenilyodinio o hexafluorofosfato de trifenilfosfonio.

Los ejemplos de bases usadas incluyen trietanolamina, trietilamina, 1,8-diazabiciclo[5.4.0]-7-undeceno, amoniaco,
dimetilformamida y fosfina.

Los estabilizantes de dispersion son agentes que tienen el efecto de dispersar establemente un dispersoide en un
medio de dispersion, los ejemplos de los cuales incluyen agentes dispersantes, coloides protectores y agentes
anticoagulantes tales como tensioactivos. Los ejemplos especificos incluyen acidos carboxilicos multivalentes tales
como acido glicdlico, acido glucénico, acido lactico, acido tartarico, acido citrico, acido malico o acido succinico;
acidos hidroxicarboxilicos; acidos fosférico tales como acido pirofosférico o acido tripolifosférico; compuestos de
ligandos polidentados que tienen una capacidad quelante fuerte con respecto a atomos de metal, tales como
acetilacetona, acido  metilacetoacético, acido  etilacetoacético, acido  n-propilacetoacético, acido
isopropilacetoacético, acido n-butilacetoacético, 2,4-hexanodiona, 2,4-heptanodiona, 3,5-heptanodiona, 2,4-
octanodiona, 2,4-nonanodiona o 5-metil-hexanoediona; acidos grasos-aminas, acidos hidroestearicos o poliéster-
aminas tales como Solsperse 3000, 9000, 17000, 20000 o 24000 (todos los anteriores son productos de Zeneca
Corp.) o Disperbyk-161, -162, -163 o -164 (todos los anteriores son productos de BYK-Chemie Corp.); y, compuestos
de silicona tales como copolimero de dimetilpolisiloxano-metil(polosiloxialquilen)siloxano, acido trimetilsiloxisilicico,
aceite de silicona modificado con carboxi o silicona modificada con amina (véase, por ejemplo, la solicitud de patente
japonesa no examinada, primera publicacion n® H9-208438 y 2000-53421).

El producto de hidrélisis parcial obtenido de la forma descrita antes esta en forma de un dispersoide que tiene la
propiedad de dispersar establemente sin agregacion en un disolvente organico y en ausencia de un acido, base y/o
estabilizante de dispersiéon. En este caso, un dispersoide se refiere a particulas finas dispersadas en un sistema de
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dispersion, un ejemplo especifico del cual son particulas coloidales.

Aqui, el estado de dispersar establemente sin agregacion se refiere al estado en el que un dispersoide de un
producto de hidrélisis no coagula o se separa de forma no uniforme en un disolvente organico en ausencia de un
acido, base y/o estabilizante de dispersion, y preferiblemente se refiere a un estado transparente, uniforme.

Ademas, transparente se refiere al estado de tener transmitancia alta en luz visible, y mas especificamente, se
refiere al estado representado en términos de transmitancia espectral medida en condiciones de una concentracién
de dispersoide de 0,5% en peso como 6xido, un camino o6ptico de la cubeta de cuarzo de 1 cm, el uso de un
disolvente organico para la muestra comparativa, y una longitud de onda de la luz de 550 nm, y preferiblemente se
refiere a la transmitancia de 80 a 100%.

Aunque no hay limitaciones particulares sobre el diametro de particulas del dispersoide del producto de hidrdlisis
parcial, con el fin de obtener una transmitancia alta en luz visible, normalmente es de 1 a 100 nm, preferiblemente de
1 a 50 nm y mas preferiblemente de 1 a 10 nm.

(4) Catalizador capaz de interaccionar con tensioactivo metalico

No hay limitaciones particulares sobre el catalizador capaz de interaccionar con el tensioactivo metalico con la
condicién de que interaccione con la parte de metal o la parte de grupo hidrolitico del tensioactivo metalico mediante
enlace de coordinacion o de hidrégeno, y tenga una accién que promueva la condensacion por activacion de un
grupo hidrolitico o hidroxilo. En particular, se prefiere al menos un tipo de compuesto seleccionado del grupo que
consiste en un 6xido metalico, alcéxido metalico, producto de hidrélisis parcial de alcoxido metalico, catalizador de
condensacion de silanol y catalizador acido, y mas preferiblemente un alcoxido metalico o producto de hidrdlisis
parcial de alcoxido metalico.

Aunque no hay limitaciones particulares sobre el 6xido metalico, los ejemplos preferidos incluyen un éxido de al
menos un tipo de metal seleccionado del grupo que consiste en titanio, zirconio, aluminio, silicio, germanio, indio,
estanio, tantalo, zinc, tungsteno y plomo.

El 6xido metalico se puede usar en el estado de un sol, gel o sélido, y demas No hay limitaciones particulares en el
método usado para producir un gel o sol, y los ejemplos de métodos para producir un sol de silice incluyen un
método que consiste en intercambio catiénico de una disolucion de silicato sédico, y un método que consiste en la
hidrdlisis de un alcoxido de silicio. En particular, se prefiere un sol establemente disperso en un disolvente organico,
y el diametro particular del sol preferiblemente esta dentro del intervalo de 10 a 100 nm, y mas preferiblemente de 10
a 20 nm. No hay limitaciones particulares en la forma del sol, y se pueden usar particulas estrechas, esféricas o
largas, y demas

Los ejemplos especificos incluyen sol de silice y metanol, IPA-ST-UP, IPA-ST-ZL, NPC-ST-30, DMAC-ST, MEK-ST,
MIBK-ST, XBA-ST y PMA-ST (todos los anteriores son nombres comerciales de soles de organosilice fabricados por
Nissan Chemical Industries, Ltd.).

Aunque no hay limitaciones particulares sobre el alcoxido metalico, se prefieren los alcoxidos de los metales
mencionados antes por razones tales como que pueden obtener una pelicula fina organica que tiene transparencia
superior, y aunque no hay limitaciones en el nimero de atomos de carbono del grupo alcoxi del alcoxido metalico,
mas preferiblemente es de 1 a 4 atomos de carbono en vista de la concentracién de 6xido contenida, la facilidad de
eliminacion de sustancias organicas, la facilidad de adquisicion, y demas.

Los ejemplos especificos de alcoxidos metalicos usados en la presente invencién incluyen alcéxidos metalicos de
los alcoxidos metalicos mencionados antes, y estos alcoxidos metalicos se pueden usar solos o se pueden usar dos
0 mas tipos en combinacion.

Ademas, en la presente invencion, se pueden usar alcéxidos complejos obtenidos por reaccion de dos o mas tipos
de alcoxidos metalicos, alcdxidos complejos obtenidos por reaccion de uno o mas tipos de alcoxidos metalicos y uno
0 mas tipos de una sal de metal, y combinaciones de los mismos.

Los ejemplos de alcéxidos complejos obtenidos por reaccion de dos o mas tipos de alcoxidos metalicos incluyen los
ejemplos previamente citados de alcoxidos complejos.

Los ejemplos especificos incluyen los mencionados antes BaTi(OR)s, SrTi(OR)s, BaZr(OR)g, SrZr(OR)g, LiINb(OR)s,
LiTa(OR)s y combinaciones de los mismos, y productos de reaccion, productos de condensacion y similares de los
alcéxido metalicos mencionados antes y alcoxidos de silicio tales como LiVO(OR)4, MgAl2(OR)s, (RO)3SiOAI(OR'),,
(RO)sSIOTIi(OR")s, (RO)sSiOZr(OR")s, (RO)3SIOB(OR')2, (RO)sSIONb(OR")s y (RO)3SiOTa(OR')s. Aqui, R y R
representan, por ejemplo, grupos alquilo.

Los ejemplos de alcdxidos complejos obtenidos por reaccion de uno o mas tipos de alcoxidos metalicos con uno o

mas tipos de sales de metales, incluyen compuestos obtenidos por reaccion de una sal de metal con un alcéxido de
metal.
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Los ejemplos de sales de metales y productos de hidrdlisis parcial de alcoxidos metalicos incluyen los ejemplos
citados previamente.

Ademas, un ejemplo preferido de un método para producir un producto de hidrdlisis parcial de un alcoxido metalico
consiste en usar de 0,5 a menos de 2,0 veces en moles de agua respecto a los ejemplos mencionados antes de
alcéxidos metalicos, e hidrolizar dentro de un intervalo de temperatura de -100°C a la temperatura de reflujo del
disolvente organico en el disolvente organico mencionado antes. Los ejemplos especificos incluyen el método
mencionado antes.

Los ejemplos previamente descritos se pueden usar para la reaccion entre el alcoxido metalico y agua,
concentracion del alcéxido metalico en el disolvente organico, métodos (i), (ii) y (iii), disolvente organico usado y
ejemplos especificos de los disolventes organicos usados.

Estos disolventes se pueden usar solos, o se pueden usar dos o mas tipos después de mezclado.

En el caso de usar un disolvente mezclado, se prefieren combinaciones de un disolvente hidrocarbonado tal como
tolueno o xileno y un disolvente alcohol inferior tal como metanol, etanol, isopropanol o t-butanol. Los ejemplos
preferidos de disolventes alcoholes inferiores en este caso incluyen disolventes alcoholes inferiores secundarios o
superiores tales como isopropanol o t-butanol. Aunque no hay limitaciones particulares en la relacion de mezcla del
disolvente mezclado, la relacion de mezcla de un disolvente hidrocarbonado y el disolvente alcohol inferior
preferiblemente esta dentro del intervalo de 99/1 a 50/50 en volumen.

Aunque no hay limitaciones particulares en el agua usada con la condicidon de que sea neutra, preferiblemente se
usa agua pura, agua destilada o agua de intercambio i6nico desde el punto de vista de las pocas impurezas y de
obtener una pelicula fina organica delgada.

La cantidad de agua usada es 2 veces en moles o mas, preferiblemente de 2,0 a 8,0 veces en moles, y mas
preferiblemente de 3 a 5 veces en moles respecto al alcéxido metalico.

Ademas, se puede afadir un acido, base o estabilizante de dispersiéon durante la reaccion de hidrélisis parcial del
alcéxido metalico por el agua. No hay limitaciones particulares en el acido o base con la condicidon de que funcione
como un agente dispersante para redispersar el precipitado coagulado, catalizador para hidrolizar el alcéxido
metalico y producir un dispersoide tal como particulas coloidales por hidrdlisis y deshidratacién/condensacion, y un
dispersante para el dispersoide formado.

Los ejemplos de acidos usados, estabilizantes de dispersion, productos de hidrolisis parcial, el estado de dispersion
estable sin coagulaciéon y transparencia son los mismos que se han descrito previamente, y aunque no hay
limitaciones particulares en el diametro de particulas del dispersoide del producto de hidrdlisis, con el fin de obtener
una transmitancia alta en luz visible, normalmente es de 1 a 100 nm, preferiblemente de 1 a 50 nm y mas
preferiblemente de 1 a 10 nm.

Los ejemplos de catalizadores de condensacion de silanol usados como catalizadores capaces de interaccionar con
el tensioactivo metalico incluyen carboxilatos de metal, ésteres de carboxilatos de metal, polimeros de carboxilatos
de metal, quelatos de carboxilatos de metal, ésteres de titanato y quelatos de éster de titanato.

Los ejemplos especificos incluyen acetato estannoso, dilaurato de dibutilestafio, dioctato de dibutilestafio, diacetato
de dibutilestano, dilaurato de dioctilestafio, dioctato de dioctilestafio, diacetato de dioctilestafio, dioctanoato
estannoso, naftenato de plomo, naftenato de cobalto, 2-etilhexanoato de hierro, bisoctiltioglicolato de dioctilestario,
maleato de dioctilestafio, polimero de maleato de dibutilestafio, polimero de mercaptopropionato de dimetilestario,
bisacetil-acetato de dibutilestario, bisaceti-laurato de dioctilestafo, tetraetdxido de titanio, tetrabutéxido de titanio,
tetraisopropoéxido de titanio y bis(acetilacetonil)dipropdxido de titanio.

Los ejemplos de catalizadores acidos usados como un catalizador capaz de interaccionar con el tensioactivo
metdlico incluyen acidos minerales tales como acido clorhidrico, acido nitrico, acido boérico o acido fluorobérico y
acidos organicos tales como acido acético, acido formico, acido oxalico, acido carbénico, acido trifluoroacético, acido
p-toluenosulfénico y acido metanosulfénico, asi como fotogeneradores de acido que generan acido al ser irradiados
con luz, ejemplos especificos de los cuales incluyen hexafluorofosfato de difenilyodinio o hexafluorofosfato de
trifenilfosfonio.

Aunque no hay limitaciones particulares en la cantidad de catalizador capaz de interaccionar con el tensioactivo
metalico usado con la condicién de que sea una cantidad que no afecte a las propiedades fisicas de la pelicula fina
organica unimolecular formada, normalmente es de 0,001 a 1 mol y preferiblemente de 0,001 a 0,2 moles por 1 mol
de tensioactivo metalico en términos del numero de moles como éxido.

(5) Compuesto que contiene grupo hidroxilo
El compuesto que contiene grupo hidroxilo mencionado antes es un compuesto en el que un grupo hidrolitico del

tensioactivo metalico se ha cambiado por un grupo hidroxilo debido a que el tensioactivo metalico es hidrolizado
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como resultado de la reaccion con agua. No hay limitaciones particulares en el compuesto que contiene grupo
hidroxilo con la condicién de que tenga al menos un grupo hidroxilo y grupo hidréfobo dentro de la misma molécula.
Los ejemplos especificos incluyen compuestos que tienen un grupo hidroxilo, compuestos que tienen dos grupos
hidroxilo y compuestos que tienen tres grupos hidroxilo, aunque un ejemplo particularmente preferido es un
compuesto representado por la siguiente férmula (VI):

R MXm.n1(OH) (V1)

(en donde, Rmo, M, X, m y n son igual como se han definido previamente, y los X pueden ser iguales o diferentes
cuando (m-n-1) es 2 o0 mas).

Los ejemplos especificos de compuestos que contienen grupo hidroxilo se indican en los siguientes grupos A a C.
Aunque se muestran los compuestos en los que un atomo de silicio se usa para el atomo de metal M como ejemplos
tipicos en los siguientes ejemplos, los ejemplos también incluyen compuestos similares en el caso de otro atomo de
metal M también.

(Grupo A) Compuestos que tienen un grupo hidroxilo
CH3(CH2)7Si(OCHzs)2(OH)

CH3(CH2)sSi(OCHzs)2(OH)
CH3(CH2)sSi(OCHzs)2(OH)
CH3(CH2)10Si(OCHs)2(OH)
CH3(CH.)11Si(OCHs)2(OH)
CH3(CH.)12Si(OCHs)2(OH)
CH3(CH.)13Si(OCHs)2(OH)
CH3(CH2)14Si(OCHs)2(OH)
CH3(CH.)15Si(OCHs)2(OH)
CH3(CH.)16Si(OCHs)2(OH)
CH3(CH.)17Si(OCHs)2(OH)
CH3(CH.)1sSi(OCHs)2(OH)
CH3(CH2)19Si(OCHs)2(OH)
CH3CH20(CH>)15Si(OCHs)2(OH)
CF3CH20(CH>)15Si(OCHz)2(OH)
CH3(CH2)2Si(CHs3)2(CH2)15Si(OCH3)2(OH)
CH3(CH.)sSi(CHs3)2(CH-)eSi(OCHz3)2(OH)
CH3COO(CH2)15Si(OCHzs)2(OH)
CF3(CF2)s5(CH2)2Si(OCHs)2(OH)
CH3CH20(CH2)15Si(OC2Hs)2(OH)
CF3(CF2)7(CH=CH)3Si(OCHjs)2(OH)
CH3(CH.)2Si(CHs3)2(CH2)15Si(OC2Hs)2(OH)
CH3(CH2)sSi(CHs3)2(CH2)eSi(OC2Hs)2(OH)
CF3(CH2)sSi(CHs3)2(CH2)eSi(OC2Hs)2(OH)
CH3COO(CH2)15Si(OC2Hs)2(OH)
CF3COO(CH2)15Si(OC2Hs)(OH)
CF3COO(CHy2)15Si(OCHzs)2(OH)

23



10

15

20

25

30

35

ES 2 644 038 T3

CF3(CF2)9(CHz2)2Si(OC2Hs)2(OH)
CF3(CF2)7(CHz2)2Si(OC2Hs)2(OH)
CF3(CF2)5(CHz2)2Si(OC2Hs)2(OH)
CF3(CF2)7(CH=CH)3Si(OC2Hs)2(OH)
CF3(CF2)9(CHz2)2Si(OCH3)2(OH)
CF3(CF2)5(CHz2)2Si(OCHj3)2(OH)
CF3(CF2)7(CHz2)2Si(CH3)(OC2Hs)(OH)
CF3(CF2)7(CHz2)2Si(CH3)(OCH3)(OH)
CF3(CHz2)2Si(OCHj3)2(OH)
CF3(CF2)3(CHz2)2Si(OCH3)2(OH

CF3(CF2)5(CHz2)2Si(OCH3)2(OH

) )2(OH)
) )2(OH)
CF3(CF2)7(CH2)2Si(OCHs)2(OH)
CF3(CF2)3(CH2)sSi(OCHa)2(OH)
CF3(CF2)s(CH2)sSi(OCH3)2(OH)
CF3(CF2)7(CH2)sSi(OCHa)2(OH)
CF3(CF2)40(CF2)2(CHz),Si(OCHs),(OH)
CF3(CF2)40(CF2)2(CHz)sSi(OCHs),(OH)
CF3(CF2)7(CH2)20(CHz)sSi(OCHs)2(OH)
CF3(CF2),CONH(CHz)2Si(OCHa)2(OH)
CF3(CF2),CONH(CHz)sSi(OCHa)2(OH)
CF3(CF2)30[CF(CF3)CF(CF3)0]2CF(CF3)CONH(CHz)sSi(OCHs)2(OH)
CF3(CF2)3(CH2)2Si(CHa)(OCH3)(OH)
CF3(CF2)s(CH2)2Si(CHa)(OCH3)(OH)
CF3(CHz)2Si(CH3)(OCHa)(OH)
CF3(CF2)3(CHz)sSi(CHa)(OCH3)(OH)
CF3(CF2)s(CHz)sSi(CHa)(OCH3)(OH)
CF3(CF2)7(CHz)sSi(CH3)(OCH3)(OH)
CF3(CF2)4(CF2)2(CH,)2Si(CH3)(OCHs)(OH)
CF3(CF2)4(CF2)2(CH,)3Si(CH3)(OCHs)(OH)
CF3(CF2)a(CH2)20(CHz)sSi(CH3)(OCH3)(OH)
CF3(CF2);CONH(CHz)2Si(CHs3)(OCHs)(OH)

)

)

CF3(CF2)7CONH(CH2)3Si(CHs3)(OCHs)(OH)

CF3(CF2)s0[CF(CF3)CF(CF3)O],CF(CF3)CONH(CH,)sSi(CHs)(OCHs)(OH)

CH3(CH2)7Si(OCH3)2(OH)
CH3(CF2)7(CH2)2Si(OCHzs)2(OH)
CH3(CF2)7(CH2)2Si(CH3)(OCH3)(OH)
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CH3(CF2)7(CH2)2Si(OCHs)2(OH)

CHs(CF2)7(CH2)2Si(NCO)2(OH)

CH3(CF2)s(CH2)2Si(OCHs)2(OH)

CHs(CF2)s(CH2)2Si(NCO)2(OH)

CH3(CF2)g(CH2)2Si(OCHs)2(OH)

CH3(CF2)g(CH2)2Si(NCO)2(OH)

CH3CH3(CF2)s(CH2)2Si(OCHs)2(OH)
CH3CH3(CF2)s(CH2)2Si(OCH3)2(OH)
CH3CH2(CF2)s(CH2)2Si(NCO)2(OH)
CH3CH3(CF2)s(CH2)2Si(OCHs)2(OH)
CH3CH3(CF2)s(CH2)2Si(NCO)2(OH)
CH3CH3(CF2)10(CH2)2Si(OCHs3)2(OH)
CH3(CF2)40(CF2)2(CH.)2Si(OCHz3)2(OH)
CH3(CF2)7(CH2)20(CH2)3Si(OCHs)2(OH)
CH3(CF2)s(CH2)20(CH2)3Si(OCHs)2(OH)
CH3(CF2)g(CH2)20(CH2)3Si(OCHs)2(OH)
CH3CH3(CF2)s(CH2)20(CH2)3Si(OCHz3)2(OH)
CH3(CF2)sCONH(CH2)3Si(OCH3)2(OH)
CH3(CF2)sCONH(CH2)3Si(OCH3)2(OH)
CHs(CF,)30[CF(CF3)CF(CF3)O]>CF(CF3)CONH(CH:)3Si(OCHs3)>(OH)
CF3(CF2)7(CH2)2Si(CHs)2(OH)

(Grupo B) Compuestos que tienen dos grupos hidroxilo
CHs(CH.)7Si(OCHzs)(OH)2

CH3(CH.)sSi(OCHz3)(OH)2
CH3(CH:)eSi(OCHz3)(OH)2
CH3(CH.)10Si(OCH3)(OH)
CH3(CH.)11Si(OCHs)(OH)
CH3(CH.)12Si(OCHs3)(OH)
CH3(CH.)13Si(OCHs3)(OH)
CH3(CH.)14Si(OCH3)(OH)
CH3(CH.)15Si(OCH3)(OH)-
CH3(CH.)16Si(OCH3)(OH)
CH3(CH.)17Si(OCHs3)(OH)
CH3(CH.)1sSi(OCH3)(OH)-
CH3(CH.)19Si(OCH3)(OH)-
CH3CH20(CH2)15Si(OCH3)(OH)
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CF3CH,0(CHz)15Si(OCHs)1(OH),
CHa(CHz)2Si(CHs)2(CH2)15Si(OCHs)(OH)2
CHa(CHz)6Si(CHs)2(CH2)eSi(OCHs)(OH):
CH3COO(CH_)15Si(OCHs)(OH),
CF3(CF2)s(CH2)2Si(OCHa)(OH),
CF3(CF2)7(CH=CH)3Si(OCHs)(OH),
CH3CH,0(CH,)15Si(OC2Hs)(OH),
CHa(CHz)2Si(CHs)2(CH2)15Si(OC2Hs)(OH),
CHa(CHz2)6Si(CHs)2(CH2)eSi(OC2Hs)(OH):
CF3(CHz)6Si(CHs)2(CH2)eSi(OC2Hs)(OH):
CH3COO(CHz)15Si(OCHs)(OH),
CF3COO(CH,)15Si(OC2Hs)(OH),
CF3COO(CH;)15Si(OCHs)(OH),
CF3(CF2)o(CH2)2Si(OCHs)(OH)z
CF3(CF2)7(CH2)2Si(OCHs)(OH)z
CF3(CF2)s(CH2)2Si(OCHs)(OH)z
CF3(CF2)7(CH=CH)3Si(OC2Hs)(OH),
CF3(CF2)o(CH2)2Si(OCHa)(OH),
CF3(CF2)s(CH2)2Si(OCHa)(OH),
CF3(CF2)7(CH2)2Si(CHs)(OH),
CF3(CF2)o(CH2)2Si(CHs)(OH),
CF3(CHz)2Si(OCHs)(OH),
CF3(CF2)3(CH2)2Si(OCHa)(OH),

CF3(CF2)5(CH2)2Si(OCH3)(OH)2

CF3(CF2)3(CH2)3Si(OCH3)(OH)2

) )
) )
CF3(CF2)7(CH2)2Si(OCH)(
) X
) X
(

) )
) )
) OH).
) )
CF3(CF2)5(CH2)3Si(OCH3)(OH).
CF3(CF2)7(CH2)sSi(OCHs)(OH)s
CF3(CF2)4O(CF2)2(CHz2)2Si(OCH3)(OH).
CF3(CF2)4O(CF2)2(CHz2)3Si(OCHs3)(OH).
CF3(CF2)7(CH2)20(CHz)sSi(OCHs)(OH)s
CF3(CF2)7CONH(CH_2)2Si(OCHz)(OH).
CF3(CF2)7CONH(CH_2)3Si(OCHz)(OH).
CF3(CF2)s0[CF(CF3)CF(CF3)OJ,CF (CF5)CONH(CH2)sSi(OCHs)(OH)s
CH3(CH)7Si(OCH3)(OH).

CH3(CF2)7(CHz2)2Si(OCHz3)(OH).
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CH3(CF2)7(CHz2)2Si(OCH3)(OH)

) ) )(OH)2
CHs(CF2)7(CH2)2Si(NCO)(OH)
CH3(CF2)s(CH2)2Si(OCHz3)(OH)
CH3(CF2)s(CH2)2Si(NCO)(OH)
CH3(CF2)g(CH2)2Si(OCHz3)(OH)
CH3(CF2)g(CH2)2Si(NCO)(OH)
CH3CH3(CF2)s(CH2)2Si(OCHz3)(OH).
CH3CH3(CF2)s(CH2)2Si(OCHs)(OH),
CH3CH3(CF2)s(CH2)2Si(NCO)(OH)
CH3CH3(CF2)s(CH2)2Si(OCHz3)(OH).
CH3CH3(CF2)s(CH2)2Si(NCO)(OH)
CH3CH3(CF2)10(CH2)2Si(OCH3)(OH)2
CH3(CF2)40(CF2)2(CH2)2Si(OCHz3)(OH)
CH3(CF2)7(CH2)20(CH2)3Si(OCH3)(OH).
CH3(CF2)s(CH2)20(CH2)3Si(OCH3)(OH).
CH3(CF2)g(CH2)20(CH2)3Si(OCH3)(OH).
CH3CH2(CF2)s(CH2)20(CH2)3Si(OCHs3)(OH)
CH3(CF2)sCONH(CH2)3Si(OCH3)(OH)
CH3(CF2)sCONH(CH2)3Si(OCH3)(OH)
CHs(CF,)30[CF(CF3)CF(CF3)O].CF(CF3)CONH(CH>)3Si(OCH3)(OH)
(Grupo C) Compuestos que tienen tres grupos hidroxilo
CHs(CH.)7Si(OH)3
CH3(CH.)sSi(OH)3
CH3(CH.)eSi(OH)3
CH3(CH2)10Si(OH)3
CH3(CH2)11Si(OH)3
CH3(CH2)12Si(OH)3
CH3(CH2)13Si(OH)3
CH3(CH2)14Si(OH)3
CH3(CH2)15Si(OH)3
CH3(CH2)16Si(OH)3
CH3(CH2)17Si(OH)3
CH3(CH2)18Si(OH)3
CH3(CH2)19Si(OH)3
CH3CH20(CH2)15Si(OH)3

CF3CH20(CH.)15Si(OH)3
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CHa(CHz);Si(CHs)2(CH2)15Si(OH)s
CHa(CHz2)6Si(CHs)2(CH2)eSi(OH)s
CH3COO(CHz)15Si(OH)s3
CF3(CF2)s(CH2)2Si(OH)s3
CF3(CF2)7(CH=CH)3Si(OH)s
CH3CH,0(CH2)15Si(OH)s
CHa(CHz);Si(CHs)2(CH2)15Si(OH)s
CHa(CHz2)sSi(CHs)2(CH2)eSi(OH)s
CF3(CHz)6Si(CHs)2(CH2)eSi(OH)s
CH3COO(CHz)15Si(OH)s3
CF3COO(CH,)15Si(OH)s
CF3COO(CH,)15Si(OH)s
CF3(CF2)o(CH2)2Si(OH)s3
CF3(CF2)7(CH2)2Si(OH)s3
CF3(CF2)s(CHz2)2Si(OH)s
CF3(CF2)7(CH=CH)3Si(OH)s
CF3(CF2)o(CH2)2Si(OH)s3
CF3(CF2)s(CHz2)2Si(OH)s3
CF3(CHz)2Si(OH)s
CF3(CF2)3(CHz2)2Si(OH)s3
CF3(CF2)s(CH2)2Si(OH)s

)

)

CF3(CF2)7(CH,)2Si(OH)s

CF3(CF2)3(CH,)3Si(OH)s
)

) )
) )
) )
) )
CF3(CF2)s(CHz2)sSi(OH)s3
CF3(CF2)7(CHz)sSi(OH)s3
CF3(CF2)40(CF2)2(CHz),Si(OH)s
CF3(CF2)40(CF2)2(CHz)sSi(OH)s
CF3(CF2)7(CH2)20(CHz)sSi(OH)s3
CF3(CF2);,CONH(CHz)zSi(OH)3
CF3(CF2),CONH(CHz)sSi(OH)3
CF3(CF2)30[CF(CF3)CF(CF3)0]2CF(CF3)CONH(CHz)sSi(OH)s3
CHa(CHz)7Si(OH)3
CHa(CF2)(CH,)2Si(OH)s
CHa(CF2)(CH,)2Si(OH)s
CHa(CF2)(CH,)2Si(OH)s
CHa(CF2)s(CH2)2Si(OH)s

28



10

15

20

25

30

35

40

45

ES 2 644 038 T3

CH3(CF2)s(CHz2)2Si(OH)3
CH3(CF2)9(CHz2)2Si(OH)3
CH3(CF2)9(CH2)2Si(OH)3
CH3CH2(CF2)e(CH2)2Si(OH)3
CH3CH2(CF2)e(CH2)2Si(OH)3

) ) )
) ) )
CH3CH3(CF2)s(CH2)2Si(OH)3
CH3CH3(CF2)s(CH2)2Si(OH)3

CH3CH3(CF2)s(CH2)2Si(OH)3

CH3CH2(CF2)10(CH2)2Si(OH)3

CH3(CF2)40(CF2)2(CH.)2Si(OH)3

CH3(CF2)7(CH2)20(CH2)3Si(OH)3

CH3(CF2)s(CH2)20(CH2)3Si(OH)3

CH3(CF2)g(CH2)20(CH2)3Si(OH)3

CH3CH3(CF2)s(CH2)20(CH2)3Si(OH)3

CH3(CF2)sCONH(CH2)3Si(OH)3

CH3(CF2)sCONH(CH2)3Si(OH)3
CHs(CF.)30[CF(CF3)CF(CF3)O]>CF(CF3)CONH(CH>)3Si(OH)s

Estos compuestos se pueden usar solos o se pueden usar dos 0 mas tipos en combinacion.

(6) Disolvente organico

Los ejemplos del disolvente organico usado en la disolucion de disolvente organico mencionada antes incluyen
disolventes hidrocarbonados, disolventes fluorocarbonados y disolventes de silicona, siendo preferidos los
disolventes hidrocarbonados, y siendo particularmente preferidos los disolventes hidrocarbonados que tienen un
punto de ebullicién de 100 a 250°C.

Los ejemplos especificos de disolventes organicos incluyen disolventes hidrocarbonados tales como n-hexano,
ciclohexano, benceno, tolueno, xileno, nafta de petréleo, nafta de disolvente, éter de petréleo, benceno de petréleo,
isoparafina, parafina normal, decalina, gasolina industrial, queroseno o ligroina;

disolventes clorofluorohidrocarbonados tales como CBr.CICF3;, CCIF,CF.CCl;, CCIF,CF,CHFCI, CF3CF,CHCI,,
CF3CBrrFCBrF,;, CCIF,CCIFCF2CCl3, CI(CF,CFCI).Cl, CI(CF.CFCI,CF,CCl; y CI(CF.CFCI);Cl; disolventes
fluorocarbonados tales como Fluorinert (fabricado por 3M) o Afrude (fabricado por Asahi Glass); y, disolventes de
silicona tales como dimetilsilicona, fenilsilicona, silicona modificada con alquilo y poliéter de silicona. Estos
disolventes se pueden usar solos o se pueden usar dos 0 mas tipos en combinacion.

(7) Preparacion del agente aucxiliar para la formacion de una pelicula fina organica

Un agente auxiliar para la formacién de una pelicula fina organica se puede obtener mezclando el tensioactivo
metdlico (1) mencionado antes y un compuesto capaz de interaccionar con el tensioactivo metalico (1) mencionado
antes (en lo sucesivo denominado “componente B”).

Mas especificamente, el agente auxiliar para la formacién de una pelicula fina organica se puede preparar por
tratamiento del tensioactivo metalico (1) mencionado antes con agua en un disolvente organico en presencia del
componente B.

En la presente invencion, el tensioactivo metalico (1) preferiblemente esta contenido en el agente auxiliar para la
formacién de una pelicula fina organica en una cantidad de 0,5 a 8,0 moles, y mas preferiblemente de 1,5 a 3,0
moles, por 1 mol del componente B.

Los ejemplos especificos de métodos para tratar el tensioactivo metalico (1) con agua en un disolvente organico en
presencia del componente (B) incluyen: (a) un método en el que se afiade agua a una disolucion de disolvente
organico del tensioactivo metalico (1) y el componente B, y (b) un método en el que se afiade el componente B a
una disolucion de disolvente organico del tensioactivo metalico (1) y agua. El componente B tipicamente se usa en el
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estado de un disolvente organico que contiene agua.

Los ejemplos preferidos de disolventes organicos usados para preparar el agente auxiliar para la formacion de una
pelicula fina organica incluyen disolventes hidrocarbonados, disolventes fluorocarbonados y disolventes de silicona,
usandose en particular preferiblemente los que tienen un punto de ebullicién de 100 a 250°C.

Los ejemplos especificos de disolventes organicos incluyen disolventes hidrocarbonados tales como n-hexano,
ciclohexano, benceno, tolueno, xileno, nafta de petréleo, nafta de disolvente, éter de petréleo, benceno de petréleo,
isoparafina, parafina normal, decalina, gasolina industrial, queroseno o ligroina;

disolventes clorofluorohidrocarbonados tales como CBr.CICF3;, CCIF,CF.CCl;, CCIF,CF,CHFCI, CF3CF,CHClI,,
CF3CBrrFCBrF,;, CCIF,CCIFCF2CCl3, CI(CF,CFCI).Cl, CI(CF.CFCI,CF,CCl; y CI(CF.CFCI);Cl; disolventes
fluorocarbonados tales como Fluorinert (3M) o Afrude (Asahi Glass); y, disolventes de silicona tales como
dimetilsilicona, fenilsilicona, silicona modificada con alquilo y poliéter de silicona. Estos disolventes se pueden usar
solos o se pueden usar dos 0 mas tipos en combinacion.

Ademas, el agua anadida en el método (a) y el componente B afiadido en el método (b) se diluyen preferiblemente
con un disolvente organico y similar, para inhibir las reacciones violentas.

Un agente auxiliar para la formacion de una pelicula fina organica obtenido de la forma descrita antes,
preferiblemente puede interaccionar con el tensioactivo metalico (2) mencionado antes.

(8) Preparacion de una disolucion para la formacion de una pelicula fina organica

Una disolucién para la formacion de una pelicula fina organica se puede obtener a partir del agente auxiliar para la
formacion de una pelicula fina organica y el tensioactivo metalico (2). Mas especificamente, la disolucion para la
formacion de una pelicula fina organica se puede obtener por agitacién de una mezcla del tensioactivo metalico (2),
un disolvente organico, el agente auxiliar para la formacién de una pelicula fina organica y agua segun se desee.

Aunque no hay limitaciones particulares en la cantidad del agente auxiliar para la formacién de una pelicula fina
organica para preparar la disoluciéon para la formaciéon de una pelicula fina organica con la condicion de que no
afecte a las propiedades fisicas de la pelicula fina organica unimolecular formada, normalmente es de 0,001 a 1 mol
y preferiblemente de 0,001 a 0,2 moles por 1 mol de tensioactivo metalico (2) como nimero de moles como 6xido.

Los ejemplos especificos de métodos para preparar la disolucion para la formacion de una pelicula fina organica
incluyen: (a) un método en el que se afiade agua a una disolucion de disolvente organico del agente auxiliar para la
formacion de una pelicula fina organica y el tensioactivo metalico (2), y (b) un método en el que el agente auxiliar
para la formacién de una pelicula fina organica se afiade a una disolucion mezclada del tensioactivo metalico (2) y
agua. Ademas, el agua afadida en el método (a) y el agente auxiliar para la formacién de una pelicula fina organica
afiadido en el método (b) preferiblemente se diluyen con un disolvente organico y demas para inhibir las reacciones
violentas.

Los ejemplos preferidos de disolventes organicos usados para preparar la disoluciéon para la formacién de una
pelicula fina organica incluyen disolventes hidrocarbonados, disolventes fluorocarbonados y disolventes de silicona,
usandose en particular preferiblemente los que tienen un punto de ebullicién de 100 a 250°C. Mas especificamente,
se pueden usar los mismos disolventes hidrocarbonados, disolventes fluorocarbonados y disolventes de silicona,
previamente citados como ejemplos que se pueden usar para preparar el agente auxiliar para la formacion de una
pelicula fina organica.

La cantidad de agua usada para preparar el disolvente para la formacién de una pelicula fina organica se puede
determinar adecuadamente de acuerdo con los tipos de tensioactivo metalico (2) usado, agente auxiliar para la
formacién de una pelicula fina organica, sustrato que se va a revestir y demas. Si la cantidad de agua usada es
excesivamente grande, el tensioactivo metalico (2) se une a si mismo y se inhibe la adsorcidén quimica a la superficie
del sustrato, produciéndose asi el riesgo de que no se forme una monocapa.

La temperatura de agitacion de la mezcla del tensioactivo metalico (2), disolvente organico, agente auxiliar para la
formacion de una pelicula fina organica y agua normalmente es de -100 a +100°C y preferiblemente de -20 a +50°C.
El tiempo de agitacion normalmente es de varios minutos a varias horas.

Ademas, preferiblemente se lleva a cabo tratamiento con ultrasonidos en este caso para obtener una disolucion
uniforme para la formacién de una pelicula fina organica.

Aunque se puede formar un precipitado que contiene 6xido metalico y demas en la disolucion preparada para la
formacién de una pelicula fina organica, preferiblemente las impurezas tales como estos precipitados se eliminan
para obtener una pelicula fina organica unimolecular, delgada sin impurezas. Los precipitados se pueden eliminar
facilmente por un procedimiento tal como filtracién o decantacion.

En la presente invencion, se usa una disolucion en la que su contenido de humedad se ha ajustado o mantenido
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para que esté dentro de un intervalo predeterminado para la disolucién para la formaciéon de una pelicula fina
organica. El contenido de humedad de la disolucion para la formacién de una pelicula fina organica se define en las
reivindicaciones y preferiblemente es una cantidad dentro de un intervalo que no causa problemas tales como la
inhibiciéon de la adsorciéon quimica a la superficie del sustrato, prevencion de la produccién de una monocapa fina,
pérdida de la cantidad de tensioactivo metalico que permite el uso eficaz, o desactivacion del catalizador. Ademas,
en el caso de poner en contacto la disoluciéon con el sustrato por inmersion, se prefiere un contenido de humedad
mayor que el que es suficiente para promover y activar la superficie del sustrato o formacion de pelicula, para la
formacién de una pelicula fina organica, uniforme, delgada una vez y sobre la superficie entera del sustrato en
contacto con la disolucion en un tiempo de contacto de 10 minutos, y preferiblemente en el espacio de 5 minutos.

Mas especificamente, el contenido de humedad de la disolucion para la formacién de una pelicula fina organica
preferiblemente es 50 ppm o mas, y mas preferiblemente dentro del intervalo de 50 ppm al contenido de humedad
saturado del disolvente organico (y mas especificamente, dentro del intervalo de 50 a 1000 ppm).

Ademas, el contenido de humedad indicado aqui se refiere al valor medido usando el método de Karl Fischer por
toma de muestra de una porcion de la disoluciéon de disolvente organico mencionada antes, y no hay limitaciones
particulares sobre el instrumento de medicién con la condicién de que el valor se mida con un instrumento que usa
este método y principio. Ademas, en el caso de que la disolucién de disolvente organico sea uniforme, la medicion
se lleva a cabo tomando una muestra de una porcién de la disolucion uniforme, en el caso de que la disolucién tenga
dos capas que consisten en una capa de disolvente organico y una capa acuosa, la medicién se lleva a cabo
tomando una muestra de una porcién de la capa de disolvente organico, y en el caso de la capa acuosa en el
disolvente organico esté dispersa y no se pueda separar, la medicion se lleva a cabo tomando una muestra de la
propia dispersioén para indicar el valor medido.

Los ejemplos de métodos para ajustar o mantener el contenido de humedad de la disolucién para la formacion de
una pelicula fina organica para que esté dentro de un intervalo predeterminado, incluyen: (i) un método en el que se
proporciona una capa acuosa en contacto con la disolucion para la formacion de una pelicula fina organica, (ii) un
método en el que la disolucion para la formacion de una pelicula fina organica se hace para que esté presente con
una sustancia que retiene la humedad a la vez que contiene agua, y (iii) un método en el que el gas que contiene
humedad se sopla a la disolucion para la formacion de una pelicula fina organica.

La disolucion para la formacion de una pelicula fina organica descrita en la presente memoria tiene estabilidad en el
almacenamiento superior, y es capaz de formar una pelicula fina organica satisfactoria incluso después de
almacenamiento sellado a temperatura ambiente () durante 40 a 60 dias. En concreto, aunque la cantidad residual
del tensioactivo metalico contenido en la disolucidon para la formacion de una pelicula fina organica disminuye
gradualmente a lo largo del tiempo después de su preparacion, la cantidad de compuesto que contiene grupo
hidroxilo formado permanece practicamente constante.

Esto significa que la reaccion por la que se forma el compuesto que contiene grupo hidroxilo por hidrélisis del
tensioactivo metalico es una reaccion de equilibrio, y aunque varios compuestos que contienen grupo hidroxilo
polimerizan a lo largo del tiempo por deshidratacion y condensacion, se piensa que los compuestos que contienen
grupo hidroxilo se forman por hidrodlisis del tensioactivo metalico que corresponde a la cantidad de compuestos que
contienen grupo hidroxilo consumidos. Ademas, puesto que se puede formar una pelicula fina organica satisfactoria
incluso en el caso de usar una disoluciéon almacenada de la disolucion para la formacién de una pelicula fina
organica, no se cree que los polimeros (u oligdmeros) de los compuestos que contienen grupo hidroxilo
deshidratados y condensados tengan un efecto perjudicial en la formacién de una pelicula fina organica.

(9) Método de formacion de pelicula fina organica

Un método de formacion de pelicula fina organica dela presente invencién forma una pelicula fina organica sobre la
superficie de un sustrato poniendo en contacto la disolucién para la formacion de una pelicula fina organica obtenida
de la forma descrita antes con el sustrato.

Preferiblemente se usa un sustrato que tiene hidrégeno activo sobre su superficie para el sustrato, ejemplos
especificos de los cuales incluyen sustratos compuestos de metales tales como aluminio, cobre o acero inoxidable,
materiales ceramicos, vidrio, plastico, papel, fibras naturales o sintéticas, cuero y otras sustancias hidroéfilas.

En el caso de un sustrato compuesto de un material que no tiene un grupo hidroxilo y demas sobre su superficie, la
superficie del sustrato se puede tratar previamente en una atmoésfera de plasma que contiene oxigeno, o se pueden
introducir grupos hidrofilos por tratamiento corona. Aunque los grupos hidroxilo (-OH) son preferidos para los grupos
hidrofilos, también puede haber otros grupos funcionales tales como -COOH, -CHO, =NH o -NH; que tienen un
hidrégeno activo.

Ademas, en el caso de un sustrato que no tiene hidrégeno activo sobre su superficie, se puede formar una capa de
silice bajo el revestimiento que tiene hidrégeno activo sobre su superficie, sobre la superficie del sustrato poniéndolo
en contacto preliminarmente con al menos un compuesto seleccionado del grupo que consiste en SiCls, SiHCls,
SiH2Cl,, CI-(SiCl;0)s-SiClz (en donde, c representa 0 o un numero natural) seguido de una reaccion de
deshidrocloracion.

31



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES 2 644 038 T3

No hay limitaciones particulares en el método para poner en contacto la disolucién para la formacion de una pelicula
fina organica con la superficie de un sustrato, y se pueden usar métodos conocidos. Los ejemplos especificos de
dichos métodos incluyen inmersién, revestimiento por centrifugacion, revestimiento por rodillos, barra de Meyer,
serigrafia, revestimiento por cepillo, usandose preferiblemente la inmersion.

No hay limitaciones particulares en la temperatura a la que el liquido se pone en contacto con la superficie del
sustrato, con la condicion de que esté dentro de un intervalo de temperatura que mantenga la estabilidad de la
disolucion.

El contacto se puede llevar a cabo normalmente dentro de un intervalo de temperatura desde temperatura ambiente
a la temperatura de reflujo del disolvente usado para preparar la disolucién. La disolucién se puede calentar o se
puede calentar el propio sustrato para alcanzar una temperatura adecuada para el contacto.

Ademas, también se pueden usar ondas de ultrasonidos para promover la formacién de pelicula. La etapa para
poner en contacto con la superficie del sustrato se puede llevar a cabo una vez durante un periodo de tiempo
prolongado, o se puede llevar a cabo en varias etapas de revestimiento de duracion corta.

Después de haber puesto en contacto la disolucion con la superficie de sustrato, se puede proporcionar una etapa
de lavado para eliminar cualquier exceso de reactivos, impurezas y demas, adheridas a la superficie de la pelicula.
El espesor de la pelicula se puede controlar de forma mas eficaz proporcionando una etapa de lavado. No hay
limitaciones particulares en la etapa de lavado, con la condiciéon de que pueda eliminar sustancias adheridas a la
superficie. Los ejemplos especificos de dichos métodos incluyen un método en el que el sustrato se sumerge en una
disolucion que puede disolver el tensioactivo metalico usado, un método que usa la evaporacion dejando reposar el
sustrato con vacio o al aire a presién normal, y un método en el que la sustancia adherida al sustrato se separa por
soplado mediante soplado de un gas inerte tal como nitrégeno gaseoso seco sobre la superficie del sustrato.

Después de haber puesto en contacto la disolucién con el sustrato o el sustrato lavado, el sustrato preferiblemente
se calienta para estabilizar la pelicula formada sobre la superficie del sustrato. La temperatura de calentamiento se
puede seleccionar adecuadamente de acuerdo con la estabilidad del sustrato, o la pelicula fina organica formada y
demas.

Cuando la disolucion se aplica como revestimiento sobre el sustrato, el tensioactivo metalico en la disolucion es
adsorbido en la superficie del sustrato dando como resultado la formacién de una pelicula fina. Aunque los detalles
del mecanismo por el cual el tensioactivo metalico se adhiere a la superficie del sustrato no estan claros, se ha
considerado el siguiente tipo de mecanismo en el caso de un sustrato que tiene hidrogeno activo sobre su superficie.
En concreto, los grupos hidroliticos del tensioactivo metalico estan en un estado hidrolizado en la disoluciéon para la
formacioén de una pelicula fina organica. El tensioactivo metalico reacciona con hidrégeno activo sobre la superficie
del sustrato mientras esta en este estado, produciendo la formacién de una pelicula fina debido a la formacién de
enlaces quimicos fuertes con el sustrato. La pelicula fina resultante se forma por reaccién con hidrégeno activo del
sustrato, y esta en forma de una monocapa.

Se puede formar una pelicula fina organica, que es repelente al aceite y repelente al agua antes de irradiar con luz,
en la superficie del sustrato usando una disolucién para la formacion de una pelicula fina organica obtenida usando
el tensioactivo metalico (2) representado por la formula (IV) mencionada antes. Mas especificamente, se puede
formar una pelicula fina organica en la que el angulo de contacto del agua antes de irradiacion con luz es
preferiblemente 80°C o mas, mas preferiblemente 85° o mas, todavia mas preferiblemente 90° 0 mas y en particular
preferiblemente 100° o mas, mientras que el angulo de contacto del tolueno es 20° o mas. Esta pelicula fina organica
cambia a una pelicula fina hidréfila en la que el angulo de contacto del agua es menos de 80° por irradiacion con luz.

En el método de formacion de pelicula fina organica de la presente invencién, una superficie de sustrato se pone en
contacto con una disolucion de disolvente organico como se define en las reivindicaciones. La disolucion de
disolvente organico contiene una cantidad predeterminada de agua y contiene un compuesto que contiene grupo
hidroxilo en forma de un producto de hidrdlisis del tensioactivo metalico en una cantidad de 20 a 2000 ppm,
preferiblemente de 50 a 500 ppm, y en particular preferiblemente de 200 a 400 ppm.

El contenido de humedad en la disolucion de disolvente organico usada en la presente invencion se ajusta o se
mantiene de 50 a 1000 ppm y se determina de acuerdo con el tipo de sustrato, tensioactivo metalico, catalizador,
disolvente organico y demas usados. Mas especificamente, el contenido de humedad preferiblemente es menor o
igual a una cantidad que no cause problemas tales como la inhibiciéon de la adsorcidon quimica a la superficie del
sustrato, prevencion de la produccién de una monocapa fina y pérdida de la cantidad de tensioactivo metalico usado,
o desactivacion del catalizador, mientras que es una cantidad mayor que o igual a la que es suficiente para
promover y activar la formacién de pelicula.

Un contenido de humedad suficiente para promover y activar la formacion de una pelicula fina organica se refiere a
aquella en un grado que sea capaz de formar una pelicula fina organica uniforme y delgada una vez y sobre la
superficie entera del sustrato en un tiempo de contacto de 10 minutos y preferiblemente en el espacio de 5 minutos,
en el caso del contacto del sustrato con la disolucion, por ejemplo, por inmersion.
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Por lo tanto, el contenido de humedad es de 50 a 500 ppm, y mas preferiblemente dentro del intervalo de 50 ppm al
contenido de humedad de saturacion del disolvente organico, y en particular preferiblemente dentro del intervalo de
200 a 800 ppm. Puesto que el contenido de humedad es de 50 a 500 ppm, se puede formar rapidamente una
pelicula fina organica. Ademas, puesto que el contenido de humedad es menor de 1000 ppm, el problema de
desactivacion del tensioactivo metalico y demas, no ocurre.

El contenido de humedad indicado aqui, se refiere al valor medido usando el método de Karl Fischer por toma de
muestra de una porcion de la disolucion de disolvente organico, y no hay limitaciones particulares sobre el
instrumento de medicion con la condicion de que el valor se mida con un instrumento que usa este método y
principio. En el caso de que la disolucidn de disolvente organico sea uniforme, la medicién se lleva a cabo tomando
una muestra de una porcion de la disoluciéon uniforme, en el caso de que la disoluciéon tenga dos capas que
consisten en una capa de disolvente organico y una capa acuosa, la medicion se lleva a cabo tomando una muestra
de una porcion de la capa de disolvente organico, y en el caso de la capa acuosa en el disolvente organico esté
dispersa y no se pueda separar, la mediciéon se lleva a cabo tomando una muestra de la propia dispersion para
indicar el valor medido.

En la presente invencion, la etapa de poner en contacto la disolucion de disolvente organico con el sustrato se lleva
a cabo con el contenido de humedad de la disolucién de disolvente organico dentro del intervalo predeterminado
mencionado antes.

Los ejemplos especificos de métodos para hacer que el contenido de humedad de la disolucién de disolvente
organico esté dentro de un intervalo predeterminado, incluyen:

(a) un método en el que se proporciona una capa acuosa en contacto con la disolucién de disolvente organico,

(b) un método en el que ademas se hace que esta presente una sustancia que retiene la humedad en la disolucion
de disolvente organico en el estado en que contiene agua,

(c) un método en el que se sopla un gas que contiene humedad en la disolucién de disolvente organico, y
(d) un método en el que se afiade agua adecuadamente.
Estos métodos se pueden usar solos o se pueden usar en combinaciéon dos o0 mas métodos.

Aunque no hay limitaciones particulares en el agua usada en los métodos (a) a (d) mencionados antes con la
condiciéon de que sea neutra, se usa preferiblemente agua pura o agua destilada. Ademas, el disolvente organico
usado puede no contener humedad o contener una determinada cantidad de humedad por adelantado.

En el método (a) mencionado antes, en el caso de usar un disolvente organico que se separe de la capa acuosa tal
como un disolvente hidrocarbonado, se puede hacer que la capa acuosa esté presente en una forma que esta
separada de la capa de disolvente organico, o se puede usar una capa de disolvente organico en la que la disolucion
de disolvente organico se ha separado por circulacion o paso a través de la capa acuosa.

En el caso de usar un disolvente organico que tiene un grado alto de solubilidad en el agua, que no se separa de la
capa acuosa tal como un alcohol inferior, se puede usar un método, por ejemplo, en el que la disolucion de
disolvente organico y la capa acuosa se ponen en contacto interponiendo una membrana y demas, que no permite la
permeacion del disolvente organico, pero permite la permeacion del agua.

En el método (b) mencionado antes, preferiblemente se usa una sustancia que no produce la separacion del agua
en la disolucién de disolvente organico y esta suspendida en la disolucion de disolvente organico, para la sustancia
que retiene la humedad.

Los ejemplos especificos de dicha sustancia incluyen materiales organicos que retienen la humedad tales como
polimeros hidréfilos o celulosa; materiales inorganicos que retienen la humedad tales como zeolita, arcilla silicato,
vermiculita o materiales ceramicos porosos; y, compuestos capaces de formar micelas de moléculas que tienen
agua en el centro de una disolucion, tales como tensioactivos. En particular, se prefiere particularmente un filtro de
fibra de vidrio o filtro de celulosa por razones tales como ser capaz de evitar la contaminacion por residuos y demas.
Ademas, otro posible método implica el uso de un disolvente hidréfilo para aumentar la solubilidad del agua en el
disolvente organico. En este caso, el disolvente hidréfilo también contiene una sustancia capaz de retener la
humedad adecuadamente.

Aunque no hay limitaciones particulares en la cantidad de humedad contenida en la sustancia que retiene humedad,
se prefiere una cantidad de hasta el estado en el que el agua en la disolucion de disolvente organico no es liberada
como resultado de separarse de la sustancia que retiene humedad. Ademas, también puede contener una sustancia
que es capaz de retener la humedad por la adicion adecuada de agua. Ademas, al proporcionar una sustancia que
retiene humedad en la interfase de una disolucion y el aire exterior o en una disolucién continua con el aire exterior,
la disolucion se puede recargar con humedad absorbiendo humedad y demas del aire exterior.
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En el método (c) mencionado antes, no hay limitaciones particulares sobre el gas usado con la condicién de que no
afecte a cada componente en la disolucion, ejemplos especificos de los cuales incluyen aire, nitrégeno gaseoso y
argon gaseoso.

Los ejemplos de métodos para obtener un gas que contiene humedad incluyen un método en el que la humedad
esta contenida en el gas, y un método en el que el gas se humidifica.

Los ejemplos de métodos para que un gas contenga humedad incluyen un método en el que el gas se pone en
contacto con agua pasando el gas a través del agua o poniendo en contacto el gas con la superficie del agua o agua
caliente, y un método en el que se usa directamente un gas que contiene vapor de agua.

Los ejemplos de métodos para humidificar un gas incluyen la humidificacion con vapor, humidificacion por
pulverizacién de agua y calentamiento de gasificacion.

Los ejemplos de métodos para poner en contacto un gas que contiene humedad con la disolucidon de disolvente
organico incluyen un método en el que se sopla el gas que contiene humedad en la disolucion de disolvente
organico o se sopla sobre la superficie de la disolucion de disolvente organico, un método en el que la disolucién de
disolvente organico se deja reposar en una atmoésfera de gas que contiene humedad mientras se agita segin sea
necesario, y un método en el que la disolucién de disolvente organico se deja reposar en una atmosfera
humidificada mientras se agita segin sea necesario. Ademas, preferiblemente se proporcionan un aparato de
soplado, aparatos de lavado, aparatos de filtracion y demas, segin sea necesario en métodos que implican el
soplado del gas que contiene humedad.

En el método (d) mencionado antes, los ejemplos especificos de los métodos de los mismos incluyen un método en
el que se mide una disminucion en el contenido de humedad de la disolucion de disolvente organico, y se afiade
adecuadamente agua, disolvente organico compatible o agua diluida con el mismo disolvente organico, que
corresponde a la disminucion, y un método en el que se suministra una disoluciéon de disolvente organico de la
misma composicioén que contiene una cantidad fija de agua.

En el método de formacion de pelicula fina organica de la presente invencion, preferiblemente se pone en contacto
repetidamente la misma disoluciéon con dos o mas sustratos mientras se mantiene la cantidad de humedad contenida
en la disolucion de disolvente organico dentro de un intervalo predeterminado, y el contenido de humedad de la
disolucién de disolvente organico se ajusta o mantiene dentro del intervalo de 50 a 1000 ppm.

En la presente memoria, un intervalo predeterminado tiene el mismo significado que el intervalo predeterminado de
contenido de humedad previamente descrito, y se refiere al intervalo que permite la formacion de una pelicula fina
organica uniforme y delgada manteniendo el contenido de humedad dentro de ese intervalo incluso si se lleva a
cabo repetidamente la etapa de contacto sin sustituir el liquido. De acuerdo con este método, se puede formar una
pelicula fina organica uniforme y delgada en un tiempo de contacto corto a lo largo de la superficie de contacto
entera por un procedimiento en el que dos o mas sustratos se ponen en contacto en una sola etapa de contacto
usando la misma disolucion.

En este caso, la misma disolucion excluye el caso de descartar toda o una parte de la disolucion después de llevar a
cabo una sola etapa de contacto y sustituirla por disolucién de nueva aportacion, y como se describira mas adelante,
una disolucién en la que su contenido de humedad se mantiene dentro de un intervalo predeterminado por cualquier
método, esta incluida en el significado de la misma disolucion.

Aunque no hay limitaciones particulares sobre el método usado para mantener el contenido de humedad de la
disolucion de disolvente organico dentro del intervalo predeterminado mencionado antes, un ejemplo preferido es un
método similar a los métodos (a) a (d) mencionados antes.

Aunqgue no hay limitaciones particulares sobre el sustrato usado en el método de formacion de pelicula fina organica
de la presente invencion, se prefiere un sustrato que tenga grupos funcionales capaces de interaccionar con
moléculas que forman una pelicula fina organica en una disolucién de disolvente organico sobre su superficie,
mientras que es particularmente preferible un sustrato que tiene hidrégeno activo sobre su superficie. El uso de un
sustrato que tiene hidrogeno activo sobre su superficie hace posible formar faciimente una pelicula fina organica
sobre la superficie del sustrato como resultado de la interaccion quimica entre el hidrégeno activo en la superficie del
sustrato y moléculas en la disolucién de disolvente organico.

El hidrogeno activo se refiere a protones que se disocian facilmente, y los ejemplos de grupos funcionales que
contienen hidrégeno activo incluyen grupos hidroxilo, grupos carboxilo, grupos formilo, grupos imino, grupos amino y
grupos mercapto, siendo preferidos los grupos hidroxilo.

Los ejemplos especificos de sustratos que tienen grupos hidroxilo sobre su superficie incluyen sustratos compuestos
de metales tales como aluminio, cobre o acero inoxidable, vidrio, pastilla de silicio, materiales ceramicos, plastico,
papel, fibras naturales o sintéticas, piel u otras sustancias hidréfilas. En particular, se prefieren los sustratos
compuestos de metal, vidrio, pastilla de silicio, materiales ceramicos o plastico.
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Se pueden introducir grupos hidréfilos en sustratos compuestos de materiales que no tienen grupos hidroxilo en su
superficie en la forma del plastico o fibras sintéticas, por tratamiento previo de la superficie del sustrato en una
atmosfera de plasma que contiene oxigeno (por ejemplo, durante 20 minutos a 100 W), o sometiéndola a tratamiento
corona. Puesto que los sustratos compuestos de resina de poliamida, resina de poliuretano y demas, tienen grupos
imino en su superficie, el tratamiento de la superficie no es particularmente necesario, puesto que se produce una
reaccion de eliminacion de alcohol entre el hidrogeno activo de los grupos imino y los grupos alcoxisililo del
tensioactivo metalico, produciendo la formacién de enlaces siloxano (-SiO-).

Ademas, en el caso de un sustrato que no tiene hidrogeno activo sobre su superficie, se puede formar una capa de
silice bajo el revestimiento que tiene hidrégeno activo sobre su superficie, sobre la superficie del sustrato poniéndolo
en contacto preliminarmente con al menos un compuesto seleccionado del grupo que consiste en SiCls, SiHCls,
SiH.Cl;, CI-(SiCl;0),-SiCls (en donde, b representa un numero natural) seguido de una reaccion de
deshidrocloracion.

La etapa de poner en contacto la disolucion de disolvente organico con el sustrato se puede llevar a cabo una vez a
lo largo de un periodo de tiempo prolongado, o se puede llevar a cabo en varias etapas de revestimiento de duracion
corta. También se pueden usar ondas de ultrasonido para promover la formacién de la pelicula.

La etapa para poner en contacto el sustrato con la disolucion de disolvente organico preferiblemente es una etapa
en la que el sustrato se sumerge en la disolucion de disolvente organico. A continuacion, se citan ejemplos
especificos de métodos para la inmersion del sustrato mientras se mantiene el contenido de humedad de la
disolucioén de disolvente organico:

(a) un método en el que se proporcionan un tanque de ajuste de la humedad y un tanque de inmersion del sustrato,
y se hace circular liquido para el que el contenido de humedad se ha ajustado en el tanque de ajuste de la humedad,
al tanque de inmersién del sustrato;

(b) un método en el que se proporciona una pluralidad de tanques de inmersion, y el contenido de humedad se
ajusta en un tanque de inmersién del sustrato durante el tiempo en que un sustrato se sumerge en otro tanque de
inmersion del sustrato; y

(c) un método en el que se proporciona un medio para mantener el contenido de humedad previamente descrito
dentro de un intervalo predeterminado, directamente en un tanque de inmersion del sustrato, y se repone
adecuadamente la humedad.

No hay limitaciones particulares en el método de lavado, con la condicion de que pueda eliminar sustancias
adheridas a la superficie del sustrato, ejemplos especificos de los cuales incluyen un método en el que el sustrato se
sumerge en un disolvente capaz de disolver el tensioactivo metalico, un método que usa la evaporacion dejando
reposar el sustrato con vacio o al aire a presion normal, y un método en el que la sustancia adherida al sustrato se
separa por soplado mediante soplado de un gas inerte tal como nitrdgeno gaseoso seco sobre la superficie del
sustrato.

En la presente invencion, la etapa de poner en contacto el sustrato con la disolucion de disolvente organico se lleva
a cabo preferiblemente en un espacio en el que la humedad se mantiene al 40% de HR o mayor, y mas
preferiblemente se lleva a cabo en un espacio en el que la humedad se mantiene al 60% de HR o mayor. En dicho
espacio, el contenido de humedad de la disolucion de disolvente organico preferiblemente se mantiene, y se puede
formar una monocapa fina con buena reproducibilidad incluso si se ponen en contacto sustratos de forma continua.

El método de formacion de pelicula fina organica de la presente invencion, se puede usar para la produccion de
monocapas, asi como la produccién de peliculas de multiples capas que tienen dos o mas capas, y se pueden usar
en particular preferiblemente para producir monocapas. Ademas, el método de la presente invencién también se
puede usar como un método para formar una pelicula sobre una superficie por adsorcion fisica.

Aunque no hay limitaciones particulares sobre la pelicula fina organica formada de acuerdo con el método de
formacion de pelicula fina organica de la presente invencion, se prefiere una pelicula fina organica cristalina. El que
una pelicula fina organica formada de acuerdo con el método de formacion de pelicula fina organica de la presente
invencion sea cristalina o no, se puede confirmar midiendo la pelicula usando un aparato de difraccion de rayos X de
pelicula.

Aunque no hay limitaciones particulares sobre el espesor de una pelicula fina organica formada de acuerdo con el
método de formacion de pelicula fina organica de la presente invencion, normalmente es de 1 a 5 nm, siendo
preferida una monocapa que tiene un espesor de 1,5 a 2,5 nm.

Una pelicula fina organica formada de acuerdo con el método de formacion de pelicula fina organica de la presente
invencion preferiblemente es una pelicula quimicamente adsorbida, y mas preferiblemente, el sustrato no es
cristalino mientras que la pelicula quimicamente adsorbida es cristalina. En este caso, la cristalinidad puede ser en
forma de policristales o monocristales. Un ejemplo de pelicula quimicamente adsorbida es una pelicula fina organica
covalentemente unida por enlaces de metal-oxigeno.
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Una pelicula fina organica formada de acuerdo con el método de formacion de pelicula fina organica de la presente
invencion preferiblemente es una monocapa de autoensamblaje. En la presente memoria, una monocapa de
autoensamblaje se refiere a una pelicula que forma una estructura ordenada sin estar sujeta a fuerzas coercitivas
del exterior. Las moléculas que forman una monocapa de autoensamblaje se obtienen a partir de un tensioactivo
metalico usado para preparar una disolucién para la formacion de una monocapa de autoensamblaje. Las moléculas
del tensioactivo metalico estan solvatadas y no presentes independientemente en la disolucién para la formacion de
una monocapa de autoensamblaje, con algunas de dichas moléculas agregandose para formar agregados.

En el caso de usar un tensioactivo metalico que tiene al menos un grupo hidrolitico para el tensioactivo metalico, se
obtienen agregados tratando el tensioactivo metalico con agua y un catalizador capaz de interaccionar con el
tensioactivo metalico, mientras que en el caso de usar un tensioactivo metalico que tiene al menos un grupo
hidroxilo para el tensioactivo metalico, se obtienen agregados tratando el tensioactivo metalico con agua.

Los ejemplos de formacion de agregados incluyen una forma en la que las moléculas se agregan por fuerzas
intermoleculares, enlaces de coordinacion o enlaces de hidrégeno entre partes hidréfobas o partes hidrofilas, una
forma en la que las moléculas que forman pelicula estan unidas por enlaces covalentes, una forma en la que se han
formado micelas y demas por otro medio, tal como agua, que sirve como nucleo o mediador, o combinaciones de los
mismos.

No hay limitaciones particulares en la forma de los agregados y pueden ser esféricos, de tipo cadena, de tipo banda,
y demas. Aunque no hay limitaciones particulares en el diametro medio de particulas de los agregados,
preferiblemente estan dentro del intervalo de 10 a 1000 nm.

Ademas, el valor del potencial zeta (potencial electrocinético de interfase) de los agregados preferiblemente es
mayor que el potencial zeta del sustrato en la misma disolucién, y es particularmente preferido que el potencial zeta
de los agregados sea positivo mientras que el potencial zeta del sustrato es negativo. El uso de una disolucion para
formar una monocapa de autoensamblaje que forma agregados que tiene este tipo de potencial zeta hace posible
producir una monocapa fina que tiene cristalinidad.

Como se ha descrito previamente, el uso del método de la presente invencién permite obtener rapidamente una
pelicula fina organica, delgada, que tiene pocas impurezas, independientemente del tipo de sustrato, comparado con
cuando se usa un tensioactivo metalico convencional. Este tipo de pelicula fina organica se usa para formar
patrones de disefio para dispositivos eléctricos y demas, y se puede aplicar de forma extremadamente facil a
equipamiento que requiere revestimientos de pelicula ultrafinos con resistencia al calor, resistencia a la intemperie y
resistencia al desgaste tales como productos electrénicos, y en especial, productos eléctricos, automoviles,
equipamiento industrial, espejos y lentes de gafas.

Aunque a continuacioén se proporciona una explicacion mas detallada de la presente invencion mediante ejemplos de
la misma, la presente invencién no esta limitada por los siguientes ejemplos.

Ejemplo 1 - Preparacion del agente auxiliar para la formacion de una pelicula fina organica (1)

Se disolvieron 12,4 g de tetraisopropoxido de titanio (nombre comercial “A-1" fabricado por Nippon Soda Co., Ltd:
99% de pureza, 28,2% de concentracion como 6xido de titanio) en 45,0 g de tolueno en un matraz de cuatro bocas,
y después de sustituir el interior del matraz por nitrégeno gaseoso, la disolucidon se enfrié a -40°C en alcohol
desnaturalizado/hielo seco. Por separado de este procedimiento, después de mezclar 1,26 g de agua de intercambio
idnico (relacion molar de H.O/Ti = 1,6) con 11,3 g de isopropanol, la mezcla se afiadié gota a gota al matraz de
cuatro bocas mientras se enfriaba a -40°C y con agitacion. Durante la adicion gota a gota, la temperatura del liquido
dentro del matraz se mantuvo a -40°C. Tras completarse la adicion gota a gota, la disolucion se agité durante 30
minutos mientras se enfriaba seguido de calentamiento a temperatura ambiente para obtener una disolucion
parcialmente hidrolizada transparente, incolora (T-1). La concentracion de sélido de la disolucion era 5% en peso
como oxido de titanio.

Se afiadi6 una cantidad de n-octadeciltrimetoxisilano (ODS fabricado por Gelest, Inc.) equivalente a una relacion de
TiO2:0DS de 1:1 (relacion molar) a 20 g de esta disolucion (T-1), y después se diluyd con una cantidad de tolueno
equivalente a 1% en peso como TiO,. Después, se afiadieron 5 g de agua destilada seguido de agitacion durante 3
dias a 40°C y enfriamiento a temperatura ambiente. El exceso de agua que se habia separado en dos fases se
separ6 para obtener una disolucién transparente de un agente auxiliar para la formaciéon de una pelicula fina
organica (C-1). Ademas, no se detectd Ti o ODS de la capa acuosa separada.

Ejemplo 2 - Preparacion del agente auxiliar para la formacion de una pelicula fina organica (2)

Se obtuvo una disolucién transparente de un agente auxiliar para la formacion de una pelicula fina organica (C-2) de
la misma forma que en el ejemplo 1, excepto que se us6 deciltrimetoxisilano (DES fabricado por Azmax.co) en lugar
de n-octadeciltrimetoxisilano.

Ejemplos 3-5: Preparacion de la disolucién para la formacién de una pelicula fina organica
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Se usaron los siguientes tensioactivos metalicos M-1 a M-4 para el tensioactivo metalico (2).
M-1: n-octadeciltrimetoxisilano (ODS fabricado por Gelest, Inc.)

M-2: deciltrimetoxisilano (DES fabricado por Azmax.co)

M-3: Heptadecatrifluorodeciltrimetoxisilano (FAS-17 fabricado por Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.)
M-4: Trifluoropropiltrimetoxisilano (FAS-3 fabricado por Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.)

Se afiadié materia prima M-1 de la disolucion para la formaciéon de una pelicula fina organica equivalente a una
concentracion final de 0,5% en peso, a tolueno que tenia un contenido de humedad de 450 ppm, seguido de
agitacion durante 30 minutos a temperatura ambiente. Después, se afiadié gota a gota una disolucion de un agente
auxiliar para la formacion de una pelicula fina organica (C-1) equivalente a 1/10 veces en moles (como TiO;) de la
materia prima M-1 de la disolucion para la formacion de una pelicula fina organica, y se agité durante 3 horas a
temperatura ambiente tras completarse la adicion gota a gota. Se afiadié agua a esta disolucion de modo que el
contenido de humedad era 500 ppm para obtener una disolucién para la formacién de una pelicula fina organica
(SA-1) (Ejemplo 3).

Ademas, se obtuvo una disolucién para la formacion de una pelicula fina organica (SA-2) de la misma forma con la
excepcion del uso de la disolucion (C-2) de un agente auxiliar para la formacion de una pelicula fina organica en
lugar de la disolucion (C-1) (Ejemplo 4).

Ademas, se obtuvo una disolucién para la formacion de una pelicula fina organica (SA-3) de la misma forma con la
excepcion del uso de la materia prima (M-2) de una disolucién para la formacion de una pelicula fina organica en
lugar de la materia prima (M-1) (Ejemplo 5).

Ejemplo 6 - Preparacion de disolucién para la formacién de una pelicula fina organica

Se preparo un disolvente mezclado por adicién de un peso igual de disolvente de flior en forma de Novec HFE-7200
(fabricado por Sumitomo 3M Limited) a tolueno que tenia un contenido de humedad de 500 ppm. Después, se
afadié materia prima M-3 de una disolucion para la formacién de una pelicula fina organica equivalente a una
concentracion final de 0,5% en peso a esta disolucion, seguido de agitacion durante 30 minutos a temperatura
ambiente. Ademas, se afiadid gota a gota una disolucion (C-1) de un agente auxiliar para la formacion de una
pelicula fina organica equivalente a 1/10 veces en moles (como TiO2) de materia prima M-3 de una disolucion para la
formacion de una pelicula fina organica, seguido de la agitacion durante 3 horas a temperatura ambiente tras
completarse la adicion gota a gota. Después se afadid agua de modo que el contenido de humedad de esta
disolucion era 300 ppm para obtener una disoluciéon (SA-4) para la formacion de una pelicula fina organica (Ejemplo
6).

Ejemplo 7 - Preparacion de disolucion para la formacion de una pelicula fina organica

Se prepar6 un disolvente mezclado por adicidon de un disolvente de flior en forma de Novec HFE-7200 (fabricado
por Sumitomo 3M Limited) en una relaciéon en peso de 1/3 a tolueno que tenia un contenido de humedad de 500
ppm. Después, se afiadid materia prima M-4 de una disolucion para la formaciéon de una pelicula fina organica
equivalente a una concentracion final de 0,5% en peso a esta disolucion, seguido de agitacion durante 30 minutos a
temperatura ambiente. Ademas, se afiadié gota a gota una disolucion (C-1) de un agente auxiliar para la formacion
de una pelicula fina organica equivalente a 1/10 veces en moles (como TiO3) de materia prima M-3 de una disolucién
para la formacion de una pelicula fina organica, seguido de la agitacion durante 3 horas a temperatura ambiente tras
completarse la adicion gota a gota. Después se afadid agua de modo que el contenido de humedad de esta
disolucion era 350 ppm para obtener una disolucién (SA-5) para la formacion de una pelicula fina organica (Ejemplo
7).

Ejemplos 8-22

Después de sumergir sustrato de vidrio sddico-calcico (SLG), sustrato de vidrio no alcalino (AN100 fabricado por
Asahi Glass Co., Ltd.) y pastilla de silicio (Si), lavados con ondas de ultrasonidos y ozono, en disoluciones para la
formacioén de una pelicula fina organica (SA-1 a SA-5) durante una cantidad de tiempo predeterminada, los sustratos
se sacaron y se sometieron a lavado con ultrasonidos durante 10 segundos en tolueno seguido de secado durante
10 minutos a 60°C para obtener peliculas finas organicas (Ejemplos 8 a 22).

Ejemplos comparativos 1-6

Las disoluciones (H-1 a H-4) se prepararon por separado de la misma forma que la preparacion de las disoluciones
mencionadas antes para formar una pelicula fina organica (SA-2 a SA-5) con la excepcién de que no se afiade una
ayuda para la formacion de una pelicula fina organica. Las peliculas finas organicas se obtuvieron entonces usando
las disoluciones resultantes (H-1 a H-4) en las mismas condiciones que en los ejemplos usando sustratos SLG
(ejemplos comparativos 1 a 4).
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Ademas, se obtuvieron peliculas finas organicas usando las disoluciones (C-1) y (C-2) de un agente auxiliar para la
formacién de una pelicula fina organica en las mismas condiciones que los ejemplos usando sustratos SLG
(ejemplos comparativos 5 y 6).

Ejemplos comparativos 7, 8

Se afadié materia prima M-2 de pelicula fina organica a tolueno que tenia un contenido de humedad de 450 ppm
hasta una concentracion final de 0,5% en peso seguido de agitacién durante 30 minutos a temperatura ambiente.
Después, se anadié gota a gota un catalizador (T-1: disolucion parcialmente hidrolizada de tetraisopropoxido de
titanio) equivalente a 1/10 veces en moles (como TiO;) la materia prima de pelicula fina organica, en esta disolucion
seguido de agitacion durante 3 horas a temperatura ambiente seguido de terminacion de la adiciéon gota a gota.
Después se afiadié agua de modo que el contenido de humedad de esta disoluciéon era 500 ppm para obtener una
disolucion para la formacién de una pelicula fina organica (H-5). Después se formaron peliculas usando esta
disolucién en las mismas condiciones que los ejemplos (ejemplos comparativos 7 y 8).

Evaluacioén y ensayo de las propiedades fisicas de la pelicula fina
Las peliculas finas organicas se evaluaron usando los métodos descritos a continuacion.
(1) Medicion del angulo de contacto

Después de afiadir gota a gota 5 ul de agua y tolueno sobre la superficie de cada muestra desde una microjeringa,
se midié el angulo de contacto 60 segundos mas tarde usando un instrumento de medicion de angulo de contacto
(Modelo 360S fabricado por Erma Inc.).

(2) Evaluacion de la adherencia de la pelicula

Después de llevar a cabo el lavado por ultrasonidos de las peliculas resultantes en agua durante 1 hora, se volvio a
medir el angulo de contacto y se comparé con el valor obtenido antes de lavado con ultrasonidos. Aquellas peliculas
que presentaban valores similares sin cambio se evaluaron con un O, mientras que aquellas para las que se observé
una disminucioén en el angulo de contacto se evaluaron con una X.

(3) Evaluacion del aspecto de la pelicula

Aquellas peliculas en las que no habia cambios en el aspecto antes y después de inmersion, determinado por
observacion visual, se evaluaron con un O, mientras que aquellas en las se observd suciedad o anomalias Opticas
se evaluaron con una X.

(4) Analisis de XPS

Se us6 un analizador de XPS (Quantum 2000 fabricado por Ulvac-Phi, Inc.) para analizar los elementos en las
peliculas.

En el caso de obtener datos sobre elementos procedentes del sustrato, el espesor de la pelicula se consideré que
era 10 nm o menos, basandose en el principio de medicién del analizador, y se evalu6é con un O. Las peliculas se
evaluaron con un O, si se obtienen datos de analisis elemental de sodio y potasio en el caso de usar sustrato SLG,
datos de analisis elemental de bario en el caso de AN100, y datos de revestimiento de 6xido SiO- en el caso de una
pastilla de Si.

En todos los casos, las peliculas se evaluaron con una X para espesores de pelicula de 10 nm o mas.

Las disoluciones para formar una pelicula fina organica, el tipo de sustrato y los resultados de evaluar y ensayar las
propiedades fisicas de las peliculas finas para los ejemplos 8 a 22 y ejemplos comparativos 1 a 8 se resumen en la
tabla 1.
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Tabla 1
Tipo de | Disolucion de formacion de pelicula fina organica | Pelicula fina organica Angulo de XPS
sustrato contacto de la
pelicula (°)
Disolucion | Tensioactivo Agente Tiempo | Aspecto | Adherencia| Agua | Tolueno
metdlico (2) | auxiliary de
para inmersion
formacion de| (min)
pelicula fina
organica
Ej. 8 SLG SA-1 M-1 C-1 1 o o 108 33 o
Ej. 9 SLG SA-1 M-1 C-1 2 o o 105 32 o
Ej. 10 | AN100 SA-1 M-1 C-1 2 o o 104 31 o
Ej. 11 | pastilla SA-1 M-1 C-1 3 o o 105 30 o
de Si
Ej. 12| SLG SA-2 M-1 C-2 3 o o 105 30 o
Ej. 13 | pastilla SA-2 M-1 C-2 3 o o 102 29 o
de Si
Ej. 14| SLG SA-3 M-2 C-1 3 o o 100 23 o
Ej. 15| AN100 SA-3 M-2 C-1 5 o o 98 22 o
Ej. 16 | pastilla SA-3 M-2 C-1 10 o o 98 21 o
de Si
Ej. 17| SLG SA-4 M-3 C-1 5 o o 110 63 o
Ej. 18 | AN100 SA-4 M-3 C-1 10 o o 107 60 o
Ej. 19 | pastilla SA-4 M-3 C-1 10 o o 105 61 o
de Si
Ej.20| SLG SA-5 M-4 C-1 5 o o 88 40 o
Ej. 21 | AN100 SA-5 M-4 C-1 10 o o 85 38 o
Ej. 22 | pastilla SA-5 M-4 C-1 10 o o 85 37 o
de Si
Ej. SLG H-1 M-1 Ninguno 10 o x 78 5 o
comp.
1
Ej. SLG H-2 M-2 Ninguno 10 o x 65 4 o
comp.
2
Ej. SLG H-3 M-3 Ninguno 10 X, x 85 15 o
comp. suciedad
3
Ej. SLG H-4 M-4 Ninguno 10 X, x 65 13 o
comp. suciedad
4
Ej. SLG C-1 Ninguno Ninguno 10 X, X 65 4 o
comp. suciedad
5

39




10

15

20

25

30

35

ES 2 644 038 T3

Ej. SLG C-2 Ninguno Ninguno 10 x x 58 3 o

comp. suciedad

Ej. AN100 H-5 M-2 T-1 10 o X 82 12 o
comp.

Ej. | pastilla H-5 M-2 T-1 10 o x 79 18 o
comp.| deSi

De acuerdo con la tabla 1, las disoluciones para la formacién de una pelicula fina organica de la presente invencion
dieron monocapas de autoensamblaje que tienen aspecto, adherencia, repelencia al agua y repelencia al aceite
satisfactorios dentro de un tiempo de inmersién de 10 minutos. Estas disoluciones para la formacion de una pelicula
fina organica permitian la formacion de peliculas finas organicas sobre varios sustratos ejemplos 8 a 22).

Sin embargo, las disoluciones a las que no se afiadid un agente auxiliar para la formacion de una pelicula fina
organica o consistian solo en un agente auxiliar para la formaciéon de una pelicula fina organica, no produjeron la
formacion de peliculas sobre los sustratos (ejemplos comparativos 1 a 6).

Ademas, los angulos de contacto adecuados no se podian obtener en el caso de usar solo un producto de hidrélisis
parcial del tetraisopropdxido de titanio (T-1) para el agente auxiliar para la formacion de una pelicula fina organica
(ejemplos comparativos 7 y 8).

Sintesis de silanol de referencia

Se diluyeron 10 g (26,7 mmol) de n-octadeciltrimetoxisilano (abreviado como "ODS") (fabricado por Gelest, Inc.) con
100 g de THF seguido de la adicion de 0,5 g (2,67 mmol) de disolucién acuosa de acido clorhidrico 0,05 N a -10°C
agitando durante 3 horas y dejando que la temperatura subiera espontaneamente a temperatura ambiente. La
disolucién resultante se us6 como referencia (1).

Identificacion del compuesto

Se separd el monosilanol de ODS y se purifico por HPLC y se identific6 por RMN H (ECP500 fabricado por JEOL
Ltd.) y analisis de masas (Navigator fabricado por Nippon Thermo Co., Ltd.). Los respectivos datos espectrales se
muestran en la tabla 2.

Tabla 2. Datos de RMN 'H y analisis de masas

Compuesto RMN "H (CsDs, 3 ppm) Masa (M)

n-octadeciltrimetoxisilano C1gH37Si(OCHz)3 0,75 (t, 2H), 0,93 (t, 3H), 1,2-1,6 (m, 359, 375
32H), 3,46 (s, 6H)

n-octadecildimetoxisilanol C1gHz7Si(OCH3)2(OH) 0,75 (t, 2H), 0,92 (t, 3H), 1,2-1,6 (m, 359
32H), 3,48 (s, 6H)

Ademas, en la figura 1 se muestra en diagrama de HPLC. En la figura 1, el tiempo de retencién (minutos) se
representa en el eje horizontal mientras que la intensidad del pico (intensidad) se representa en el eje vertical.
Basandose en la figura 1, en el caso de llevar a cabo la hidrélisis del ODS usando acido clorhidrico, se detectaron
todos los productos de hidrdlisis de ODS n-octadecildimetoxisilanol (n-C1gHs7)Si(OCHs)2(OH), n-
octadecilmetoxidisilanol (n-C1gH37)Si(OCH3)(OH),, y n-octadeciltrisilanol (n-C1gHs7)Si(OH)s.

Preparacién de catalizador - 1

Se disolvié 1,0 g (3,54 mmol) de tetraisopropdxido de titanio (A-1 fabricado por Nippon Soda Co., Ltd., 99,9% de
pureza, 28% en peso de concentracion como 6xido de titanio) en 27,0 g de tolueno deshidratado para preparar el
catalizador N-1.

Preparacién de catalizador - 2

Se diluyeron 24,2 g (61,4 mmol) de ODS (fabricado por Gelest, Inc., 95% de pureza) con 84,6 g de tolueno
deshidratado seguido de disolucién por adicion de 6,9 g (24,3 mmol) de tetraisopropdxido de titanio (A-1 fabricado
por Nippon Soda Co., Ltd.: 99,9% de pureza, 28% en peso de concentracion como 6xido de titanio), adicion de 1,7 g
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de agua de intercambio iénico y agitacion durante 10 horas para preparar el catalizador N-2.
Preparacién de catalizador - 3

Se diluyeron 24,2 g (61,4 mmol) de ODS (fabricado por Gelest, Inc.) con 84,6 g de tolueno deshidratado seguido de
disolucion por adicion de 10 g (24,3 mmol) de tetrabutdxido de circonio (TBZR fabricado por Nippon Soda Co., Ltd.,
99,9% de pureza, 31% en peso de concentracion como 6xido de circonio), adicién de 1,7 g de agua de intercambio
idnico y agitacion durante 10 horas para preparar el catalizador N-3.

Ejemplo 23 - Produccion de disolucién para la formacién de una pelicula fina organica (SB-1) (no reivindicada)

Se prepar6 tolueno que contenia agua (contenido de humedad: 550 ppm, se aplica de forma similar en lo sucesivo)
por adicién de agua de intercambio idnico a tolueno deshidratado y agitacion enérgica. Se afadieron 2,6 g (6,6
mmol) de ODS (fabricado por Gelest, Inc., 95% de pureza) a 392 g de este tolueno que contenia agua, seguido de
agitacion durante 30 min a temperatura ambiente. Después se afiadieron gota a gota 5,5 g de catalizador N-1 en
esta disolucion y se agitd durante 3 horas a temperatura ambiente seguido de terminacién de la adicién gota a gota
para obtener la disolucion para la formacion de una pelicula fina organica SB-1.

La disolucion para la formacién de una pelicula fina organica SB-1 se analizé por HPLC. El diagrama de HPLC se
muestra en la figura 2.

En la figura 2, el tiempo de retencion (minutos) se representa en el eje horizontal mientras que la intensidad del pico
(intensidad) se representa en el eje vertical. Como puede verse de la figura 2, en el caso de llevar a cabo la hidrélisis
del ODS usando el catalizador N-1, solo se detecté el n-octadecildimetoxisilanol (n-C1gH37)Si(OCH3)2(OH), como un
producto de hidrdlisis parcial del ODS.

Ejemplo 24 - Produccion de una disolucion para la formacién de una pelicula fina organica (SB-2) (no reivindicada)

Se preparé tolueno que contenia agua por adicion de agua de intercambio iénico a tolueno deshidratado y agitacion
enérgica. Se afadieron 2,6 g (6,6 mmol) de ODS (fabricado por Gelest, Inc., 95% de pureza) a 393 g de este tolueno
que contenia agua, seguido de agitacion durante 30 min a temperatura ambiente. Después se afiadieron gota a gota
4,1 g de catalizador N-2 en esta disolucidon y se agité durante 3 horas a temperatura ambiente seguido de
terminacion de la adicidn gota a gota para obtener la disolucién para la formacion de una pelicula fina organica SB-2.

Ejemplo 25 - Produccion de una disolucion para la formacién de una pelicula fina organica (SB-3) (no reivindicada)

Se preparé tolueno que contenia agua por adiciéon de agua de intercambio i6nico a tolueno deshidratado y agitacion
enérgica. Se afadieron 2,6 g (6,6 mmol) de n-octadeciltrimetoxisilano ODS (fabricado por Gelest, Inc., 95% de
pureza) a 393 g de este tolueno que contenia agua, seguido de agitacion durante 30 min a temperatura ambiente.
Después se afiadieron gota a gota 4,1 g de catalizador N-3 en esta disoluciéon y se agitdé durante 3 horas a
temperatura ambiente seguido de terminacion de la adicidon gota a gota para obtener la disolucién para la formacion
de una pelicula fina organica SB-3.

Ejemplo comparativo 9 - Producciéon de la disolucién para la formacion de una pelicula fina organica (SB-4)

La disolucion del ejemplo comparativo 9 (SB-4) se obtuvo de la misma forma que la disolucion para la formacion de
una pelicula fina organica (SA-1) con la excepcion de que no se afiade un catalizador.

Ejemplo comparativo 10 - Produccion de la disolucion para la formacion de una pelicula fina organica (SB-5)

La disoluciéon para la formacion de una pelicula fina organica del ejemplo comparativo 10 (SB-5) se obtuvo por
almacenamiento de la disolucion para la formacién de una pelicula fina organica (SB-2) durante 2 meses, hasta que
la cantidad de silanol habia disminuido por debajo del limite de deteccion (menos de 20 ppm).

Medicion de propiedades de las disoluciones para la formacion de una pelicula fina organica

Los contenidos de humedad, cantidades de ODS y cantidades de monosilanol de las disoluciones para la formacion
de una pelicula fina organica obtenidas como se ha descrito antes (SB-1 a SB-5) se midieron de acuerdo con los
métodos descritos a continuacién. Los resultados para la medicién de las cantidades de monosilanol se resumen en
la tabla 3.

(1) Medicion del contenido de humedad

El contenido de humedad se midié usando un medidor de humedad de Karl Fischer usando valoracién coulométrica
(CA-07 fabricado por Dia Instruments Co., Ltd.) Los contenidos de humedad de las disoluciones para la formacion de
una pelicula fina organica de los ejemplos 23 a 25 y ejemplos comparativos 9 y 10 se ajustaron todos para estar
dentro del intervalo de 400 a 500 ppm.

(2) Medicion de las cantidades de ODS y monosilanol
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Las cantidades de ODS y monosilanol se midieron por cromatografia liquida de alto rendimiento (HPLC: LC8020
fabricado por Tosoh Corporation).

Columna: Mightysil RP-18 (C18 marcador)
Fase movil: Acetonitrilo/THF = 85:15, caudal: 1 ml/min, bafio de temperatura constante: 35°C

La cantidad de monosilanol (%) se determind usando la formula: cantidad de monosilanol (relacion de superficie
especifica) / cantidad de ODS inyectado (relacion de superficie especifica) x 100.

Ejemplos 26-31 (no todos reivindicados), ejemplos comparativos 11, 12 - Formacion de peliculas finas organicas

Sustratos de vidrio sodico-calcico (SLG), sustratos de vidrio no alcalino (AN100 fabricado por Asahi Glass Co., Ltd.,
ejemplos), pastilla de silicio (Si), y sustratos de acero inoxidable (SUS316, SUS304) lavados por lavado por
ultrasonidos y ozono se sumergieron en las disoluciones para la formaciéon de una pelicula fina organica obtenida
como se ha descrito antes (SB-1 a SB-5) durante las cantidades de tiempo predeterminadas mostradas en la tabla 3,
seguidamente se sacaron los sustratos, se lavaron con ultrasonidos con tolueno y se secaron durante 10 minutos a
60°C para formar peliculas finas organicas.

Evaluacion de las peliculas finas organicas

Se midieron los angulos de contacto, espesores de las peliculas y cristalinidad de cada una de las peliculas finas
organicas obtenidas en los ejemplos 26 a 31 y ejemplos comparativos 11 y 12, usando los métodos descritos a
continuacion.

(1) Medicion del angulo de contacto

Después de afadir gota a gota 5 pl de agua, tolueno o tetradecano (TD) sobre la superficie de cada muestra desde
una microjeringa de la misma forma que se ha descrito previamente, se midié el angulo de contacto 60 segundos
mas tarde usando un instrumento de medicion de angulo de contacto (Modelo 360S fabricado por Erma Inc.).

(2) Medicion del espesor de pelicula

Los espesores de pelicula de las peliculas finas organicas resultantes se midieron con un elipsémetro con
multiangulo de incidencia (fabricado por Woollam Co., Ltd.). El espesor de pelicula era de 2 a 2,5 nm para cada una
de las peliculas finas organicas de los ejemplos 26 a 31, lo que sugeria que eran monocapas. Por otra parte, el
espesor de pelicula de las peliculas finas organicas formadas en los ejemplos comparativos 11 y 12 presentaban
variacion considerable, y no se formaron monocapas de espesor uniforme.

(3) Evaluacion de la cristalinidad de la pelicula fina organica

La cristalinidad de las peliculas finas organicas obtenidas en los ejemplos 26, 28 y 29 se midieron con un analizador
de difraccion de rayos X de pelicula fina (ATX-G fabricado por Rigaku Corporation). Los resultados de las
mediciones se muestran en la figura 3. En la figura 3, se representa 26/w (°) en el eje horizontal, mientras que se
representa la intensidad del pico (intensidad (CPS)) en el eje vertical para cada ejemplo. A representa los resultados
para el ejemplo 26, B para el ejemplo 28, y C para el ejemplo 29. Basandose en la figura 3, se determin6 que cada
una de las peliculas finas organicas de los ejemplos 26, 28 y 29 tenian una cristalinidad en forma de una distancia
de planos reticulares de 0,42+0,02 nm.

Tabla 3
Disolucion Catalizador | Cantidad Sustrato Tiempo de Angulo de
para la de inmersion del contacto (°)
formacion de monosilan sustrato (min)
pelicula fina ol (ppm) Agua TD
organica
Ej. 26 SB-1 N-1 260 SLG 1 105,5 | 36,2
Ej. 27 SB-1 N-1 260 SLG 10 107,0 | 38,2
Ej. 28 SB-1 N-1 260 AN100 3 103,9 | 35,8
Ej. 29 SB-1 N-1 260 Si 3 108,3 | 35,2
Ej. 30 SB-2 N-2 450 Si 3 107,3 | 34,7
Ej. 31 SB-3 N-3 450 Si 3 105,7 | 32,2
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Ej. comp. 11 SB-4 -- 0 SLG 5 56,6 3,0

Ej. comp. 12 SB-5 -- <20 Si 5 74,4 13,3

Ensayo de estabilidad en el almacenamiento

La disolucion para la formacion de una pelicula fina organica en el ejemplo 23 se sellé y se dejo reposar a
temperatura ambiente durante 30 dias. La cantidad residual de ODS y la cantidad de monosilanol formados se
midieron cada 5 dias. Estos resultados se muestran en la figura 4 y figura 5 (indicado con puntos negros (e) en las
figuras 4 y 5). La figura 4 muestra los resultados de mediciones para la cantidad residual de ODS, mientras que la
figura 5 muestra los resultados de mediciones para la cantidad de monosilanol formado.

Ademas, una disolucién que consistia en ODS disuelto en tolueno se selld y almacend durante 30 dias con fines
comparativos, seguido de medicion similar de la cantidad residual de ODS y la cantidad de monosilanol formado
cada 5 dias. Los resultados de las mediciones se muestran en la figura 4 y figura 5 (indicado con triangulos negros
en las figuras 4 y 5).

Basandose en las figuras 4 y 5, aunque la cantidad de ODS residual disminuia con el tiempo cuando el contenido de
humedad de la disoluciéon para la formacion de una pelicula fina organica se mantenia de 400 a 500 ppm, se
determiné que la cantidad de monosilanol formado permanecia practicamente constante. Ademas, cuando la
cantidad residual de ODS disminuia a 20% o menos, se determiné que la cantidad de monosilanol formado tendia a
disminuir.

Se formaron peliculas finas organicas sobre un sustrato de SLG de la misma forma que en el ejemplo 4 usando la
disolucion para la formacion de una pelicula fina organica del ejemplo 23 usada en el ensayo de estabilidad en el
almacenamiento mencionado antes, después de almacenamiento durante 10 dias, 20 dias y 30 dias. Los angulos de
contacto (°) de las peliculas finas organicas resultantes se midieron para agua y TD, respectivamente. Los
resultados de las mediciones se muestran en la figura 6. Ademas, las disoluciones almacenadas que consistian en
ODS disuelto en tolueno se midieron de forma similar para fines de comparacion.

En la figura 6, los puntos negros (e) indican el angulo de contacto (°) con respecto al agua de la pelicula fina
organica formada a partir de la disolucion almacenada para la formacion de una pelicula fina organica del ejemplo
23, los puntos blancos (O) indican el angulo de contacto con respecto al TD de la pelicula fina organica formada a
partir de la disoluciéon almacenada para la formacion de una pelicula fina organica del ejemplo 23, los triangulos
negros indican el angulo de contacto (°) con respeto al agua de la pelicula fina organica formada a partir de la
disoluciéon de ODS en tolueno almacenada del ejemplo comparativo, y los triangulos blancos (A) indican el angulo de
contacto (°) con respecto al TD de la pelicula fina organica formada a partir de la disolucion de ODS en tolueno
almacenada del ejemplo comparativo.

Basandose en la figura 6, los angulos de contacto con respecto al agua y TD de las peliculas finas organicas
formadas a partir de la disoluciéon almacenada para la formacion de una pelicula fina organica del ejemplo 23 apenas
demostraron ninguin cambio de los angulos de contacto con respecto al agua y TD de las peliculas finas organicas
formadas en el ejemplo 26.

Los siguientes hallazgos se determinaron a partir de los resultados mencionados antes.

(1) Aunque la cantidad residual de ODS disminuye con el tiempo para la disolucion para la formacion de una pelicula
fina organica del ejemplo 23, la cantidad de monosilanol formado es practicamente constante.

(2) Basandose en este hallazgo, la reaccién por la cual se forma el monosilanol por hidrélisis del ODS es una
reaccion de equilibrio, y aunque varias moléculas de monosilanol polimerizan con el tiempo debido a la
deshidratacion y condensacion, se cree que una cantidad de monosilanol se forma por hidrélisis del ODS, que
corresponde a la cantidad de monosilanol consumido.

(3) Aunque se forma una pelicula fina organica satisfactoria similar al caso del ejemplo 26, incluso cuando se usa
una disolucion almacenada de la disolucién para la formacion de una pelicula fina organica del ejemplo 23, se cree
que los polimeros (u oligdmeros) que resultan de la deshidratacion y condensacion de moléculas de monsilanol no
tienen un efecto perjudicial en la formacién de la pelicula fina organica.

Aplicabilidad industrial

Se puede formar una monocapa fina con pocas impurezas rapidamente, usando el método de formacién de pelicula
fina organica de la presente invencion. Ademas, se puede formar una pelicula quimicamente adsorbida uniforme,
unimolecular que tiene una alta cristalinidad incluso sobre un sustrato no cristalino, usando un sustrato que contiene
hidrégeno activo.
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Una pelicula fina organica obtenida de acuerdo con el método de formacion de pelicula fina organica de la presente
invencion es una pelicula quimicamente adsorbida usada para formar un patrén de disefio de dispositivos eléctricos
y demas, y se puede aplicar preferiblemente a equipamiento que requiere revestimientos de pelicula ultrafinos
resistentes al calor, resistentes a la intemperie y resistentes al desgaste tales como los productos eléctricos,
automoviles, equipamiento industrial, espejos y lentes de gafas.

En el caso de formacién de una pelicula quimicamente adsorbida con el método de formacién de pelicula fina
organica de la presente invencion, preferiblemente la pelicula quimicamente adsorbida resultante es para la
formacion de un patrén de disefio de dispositivos eléctricos y demas. Ademas, puesto que la pelicula quimicamente
adsorbida resultante también se puede aplicar de forma extremadamente facil a equipamiento que requiere
revestimientos de pelicula ultrafinos resistentes al calor, resistentes a la intemperie y resistentes al desgaste tales
como productos electrénicos, y en especial dispositivos eléctricos, automoviles, equipamiento industrial, espejos y
lentes de gafas, el valor de uso industrial es alto.
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REIVINDICACIONES

Un método de formacion de pelicula fina organica para formar una pelicula fina organica sobre una

superficie de sustrato, que comprende:

2.

obtener un agente auxiliar mezclando un tensioactivo metalico (1) que tiene al menos un grupo hidrolitico con
un compuesto capaz de interaccionar con el tensioactivo metalico (1),

obtener una disolucién para la formacion de la pelicula fina organica mediante el agente auxiliar y un
tensioactivo metalico (2) que tiene al menos un grupo hidrolitico, en un disolvente organico, y

poner en contacto el sustrato con la disolucion para la formacion de la pelicula fina organica; en donde,

se usa la disolucion para la formacion de la pelicula fina organica en la que el contenido de humedad se ha
ajustado o mantenido de 50 a 1000 ppm,

el tensioactivo metalico (1) es un compuesto representado por la férmula (1):
R" \MXm-n (M

(en donde, R representa un grupo hidrocarbonado opcionalmente sustituido que tiene de 10 a 30
atomos de carbono, un grupo hidrocarbonado halogenado opcionalmente sustituido que tiene de 10 a
30 atomos de carbono, un grupo hidrocarbonado que contiene un grupo conector, o un grupo
hidrocarbonado halogenado que contiene un grupo conector,

M representa un atomo de silicio,

X representa un grupo hidroxilo o un grupo hidrolitico,

m representa la valencia de M,

nrepresenta 1, y

X pueden ser iguales o diferentes cuando (m-n) es 2 o mas),

el compuesto capaz de interaccionar con el tensioactivo metalico (1) es al menos un tipo seleccionado del
grupo que consiste en un 6xido metalico, un alcéxido metalico, un producto de hidrdlisis parcial de un alcéxido
metalico, un catalizador de condensacion de silanol y un catalizador acido,

el metal del alcoxido metalico o el producto de hidrdlisis parcial del alcoxido metalico es al menos un tipo
seleccionado del grupo que consiste en titanio, zirconio, aluminio, silicio, germanio, indio, estafo, tantalo, zinc,
tungsteno y plomo, y

el tensioactivo metalico (2) es un compuesto representado por la férmula (111):
R11 n1M1X1 m1-n1 (|||)

(en donde, R" representa un grupo hidrocarbonado opcionalmente sustituido, un grupo
hidrocarbonado halogenado opcionalmente sustituido, un grupo hidrocarbonado que contiene un
grupo conector, o un grupo hidrocarbonado halogenado que contiene un grupo conector,

M’ representa un atomo de silicio,
X' representa un grupo hidroxilo o un grupo hidrolitico,
m' representa la valencia de M,
1
n representa 1,y
X' pueden ser iguales o diferentes cuando (m'-n') es 2 o0 mas).

El método de formacion de pelicula fina organica segun la reivindicacion 1, en donde el agente auxiliar

para la formacion de la pelicula fina organica se obtiene mezclando el tensioactivo metalico (1), el compuesto capaz
de interaccionar con el tensioactivo metalico (1) y agua en el disolvente organico.

3.

El método de formacion de pelicula fina organica segun la reivindicacion 1, en donde el agente auxiliar

para la formacion de la pelicula fina organica contiene de 0,5 a 8,0 moles del tensioactivo metalico (1) por 1 mol del
compuesto capaz de interaccionar con el tensioactivo metalico (1).

4.

El método de formacion de pelicula fina organica segun la reivindicacion 1, en donde el agente auxiliar

para la formacion de la pelicula fina organica contiene de 1,5 a 3,0 moles del tensioactivo metalico (1) por 1 mol del
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compuesto capaz de interaccionar con el tensioactivo metalico (1).

5. El método de formacion de pelicula fina organica segun la reivindicacion 1, en donde el grupo
hidrolitico es un grupo alcoxi o un grupo aciloxi que tiene de 1 a 4 atomos de carbono.

6. El método de formacion de pelicula fina organica segun la reivindicacion 1, en donde el agente auxiliar
para la formacion de la pelicula fina organica se usa de modo que el contenido de sdlido en el agente auxiliar para la
formacion de la pelicula fina organica en términos de niumero de moles como 6xido es de 0,001 a 1 mol por 1 mol
del tensioactivo metalico (2).

7. El método de formacion de pelicula fina organica segun la reivindicacion 1, en donde el sustrato se
sumerge en la disoluciéon para la formacion de la pelicula fina organica.

8. El método de formacion de pelicula fina organica segun la reivindicacion 1, en donde el disolvente
organico es un disolvente hidrocarbonado o un disolvente fluorocarbonado.

9. El método de formacién de pelicula fina organica segun la reivindicacion 1, en donde

la disoluciéon para la formacion de la pelicula fina organica contiene de 20 a 2000 ppm de un compuesto que
contiene grupo hidroxilo que es un producto de hidrdlisis parcial del tensioactivo metalico (1) y el tensioactivo
metalico (2).

10. El método segun la reivindicacion 1, en donde
el sustrato no es cristalino; y

la pelicula fina organica es una pelicula fina organica cristalina.
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