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DESCRIPCION
Agente humectante y antiespumante
Campo de la invencion

La presente invencion se refiere al uso de composiciones de alcoxilato multifuncionales como agentes dobles
humectantes y antiespumantes.

Antecedentes de la invencién

La capacidad de reducir la tensidn superficial del agua es importante para las formulaciones de recubrimiento a base de
agua, ya que la tensién superficial disminuida conduce a una humectacién del sustrato mejorada, particularmente para
superficies hidrofobas. La tension superficial estatica y dinamica son medidas importantes de la capacidad de un agente
humectante para reducir la tensién superficial en sistemas acuosos.

Los surfactantes no ionicos tradicionales, tales como alquilfenol o etoxilato de alquilo y copolimeros de 6xido de etileno
(EO)/6xido de propileno (PO), y surfactantes anidnicos, tales como dialquil sulfosuccinatos de sodio, muestran
propiedades de tension superficial estaticas aceptables. Sin embargo, muchos de estos surfactantes crean espuma, lo
que puede conducir a defectos en la superficie, mala adhesion y dificultades de procesamiento.

Ivanova et al. describe el uso de polietileno de cadena corta que tiene grupos terminales de alquilo en un lado de la
cadena como agente humectante que tiene un efecto desespumante (véase COLLOIDS AND SURFACES A, vol. 413,
paginas 307-313).

El documento US 2002/072573 A1 describe la preparacion de Bz-PEG-OMe. EI PEG tiene un Mw de 10000Da.
El documento US6001790 describe diferentes alcoxilatos de alcohol graso con extremos protegidos.
Resumen de la invencion

En una realizacion, la invencidn proporciona un agente humectante que comprende una composicion segun la férmula

(:
HB
R! 4] 0L _O.
R‘? b ¥ R* /z

en la que R' se selecciona de nonilo, isononilo, 3,5,5-trimetilhexilo, octilo, 2-metilheptilo, 2-etilhexilo, 2,2,4-trimetil
pentilo, 4-metil pentilo, heptilo, hexilo y combinaciones de los mismos; R? se selecciona de hidrégeno, metilo o etilo; R3
se selecciona de hidrégeno o metilo; R* se selecciona de hidrégeno o metilo; R® se selecciona de metilo o etilo; x es 0; y
varia desde 2 a 5; z varia desde 3 a 10; en el que R?® es diferente de R*.

En otra realizacion, el agente humectante segun la férmula (I), que comprende ademas una composiciéon segun la

formula (11):
RE
fi
R™ /a bt R? /e

en la que R® es igual a R, R es igual a R%, R® es igual a R® y R® es igual a R*, a es igual a x, b es igual a y, y ¢ es igual
az.

En diversas realizaciones, un 0.3% en peso de solucién de la composicion del agente humectante en agua desionizada
tiene una tensién superficial dinamica medida que varia desde: 50 mN/m a 25 mN/m; 45 mN/m a 25 mN/m; 40 mN/m a
25 mN/m; o 35 mN/m a 25 mN/m cada uno a una edad de superficie de 1000 ms o menos.

En otra realizacién diversa, un 0.3 % en peso de solucion de la composicion del agente humectante en agua
desionizada tiene una tension superficial dinamica medida que varia desde: 50 mN/m a 25 mN/m; 45 mN/m a 25 mN/m;
40 mN/m a 25 mN/m;

0 35 mN/m a 25 mN/m cada uno a una edad de superficie de 30.000 ms.

En otras diversas realizaciones, un 0.3 % en peso de solucién del agente humectante en agua desionizada tiene una
tension superficial estatica que varia desde: 45 mN/m a 25 mN/m; 40 mN/m a 25 mN/m; o 35 mN/m a 25 mN/m.
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La presente invencion proporciona ademas una realizacion para un método para desespumar y/o prevenir la formacion
de espuma de medios liquidos, que comprende mezclar una realizacion de agentes humectantes descritos en este
documento, una emulsién de los mismos, o un polvo de los mismos, con los medios liquidos.

Breve descripcién de los dibujos

El resumen anterior, asi como la siguiente descripcion detallada de la invencion, se entenderan mejor cuando se lean
junto con los dibujos adjuntos.

La figura ilustra un grafico de la edad de superficie frente a la tensién superficial para diversas composiciones inventivas
descritas en este documento.

Descripcion detallada de las realizaciones
La presente divulgacion proporciona un agente doble humectante y antiespumante.

Se describe un agente humectante que comprende una composicion segun la formula (1):

R3
1
(=T ¥ =l

en la que R' se selecciona de un grupo alquilo ramificado, un grupo alquilo lineal o un grupo cicloalifatico o un grupo
aromatico, cada uno con 6 a 15 atomos de carbono; R? se selecciona de hidrégeno, metilo o etilo; R® se selecciona de
hidrégeno, metilo o etilo; R* se selecciona de hidrogeno, metilo o etilo; R® se selecciona de metilo o etilo; x varia desde
0 a 5; y varia desde 0 a 10; z varia desde 1 a 10; con la condicién de que cuando x varia desde 1 a 5, R? es diferente de
R3; y con la condicion de que cuando x = 0, R® sea diferente de R*.

En una realizacién, el agente humectante segun la formula (l), que comprende ademas una composiciéon segun la

formula (11):
=
RS 0 o)
R /a bt RY e

en la que R® es igual a R, R es igual a R2, R® es igual a R® y R® es igual a R*, a es igual a x, b es igual a y, y ¢ es igual
az.

En tales realizaciones, los agentes humectantes que comprenden composiciones segun la férmula | y la formula Il que
pueden contener cantidades variables de tales compuestos segun: 50 % en peso de formula | y 50 % en peso de
férmula 1I; 60 % en peso de formula | y 40 % en peso de férmula Il; 75 % en peso de formula | y 25 % en peso de
férmula II; 85 % en peso de formula | 'y 15 % en peso de férmula II; 95 % en peso de formula | y 5 % en peso de formula
II.

En algunas otras realizaciones, los agentes humectantes que comprenden composiciones segun la férmula (1) y la
férmula (I1) pueden contener cantidades variables de tales compuestos segun: 50 % en peso -99 % en peso de férmula |
y 1 % en peso a 50 % en peso de férmula Il; 60 % en peso -99 % en peso de formula Iy 1 % en peso a 40 % en peso
de formula Il; 70 % en peso -99 % en peso de formula Iy 1 % en peso a 30 % en peso de formula Il; 80 % en peso -99
% en peso de formula | y 1 % en peso a 20 % en peso de formula Il; 90 % en peso -99 % en peso de férmulaly 1 % en
peso a 10 % en peso de formula 1l; 95 % en peso -99 % en peso de formula | y 1 % en peso a 5 % en peso de férmula
II.

En un aspecto del agente humectante segun la formula (1), R' se selecciona de un grupo alquilo ramificado o grupo
alquilo lineal o un grupo cicloalifatico o un grupo aromatico, cada uno con 6 a 10 atomos de carbono.

En una realizacion del agente humectante segun la formula (I), R' se selecciona de nonilo, iso-nonilo, 3,5,5-
trimetilhexilo, octilo, 2-metilheptilo, 2-etilhexilo, 2,2,4-trimetil pentilo, 4-metil pentilo, heptilo, hexilo y combinaciones de
los mismos. En una de tales realizaciones, x es cero, y varia desde 2 a 5, z varia desde 3 a 10, R® es hidrégeno o metilo
y R* es hidrégeno o metilo.

En las realizaciones de los agentes humectantes anteriores, un 0.3% en peso de solucidn de la composicion del agente
humectante en agua desionizada tiene una tensién superficial dinamica medida que varia desde: 50 mN/m a 25 mN/m;
45 mN/m a 25 mN/m; 40 mN/m a 25 mN/m; o 35 mN/m a 25 mN/m cada uno a una edad de superficie de 1000 ms o
menos.
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En ofras realizaciones de los agentes humectantes anteriores, un 0.3% en peso de soluciéon de la composicion del
agente humectante en agua desionizada tiene una tensién superficial dinamica medida que varia desde: 50 mN/m a 25
mN/m; 45 mN/m a 25 mN/m; 40 mN/m a 25 mN/m; o 35 mN/m a 25 mN/m cada uno a una edad de superficie de 30.000
ms.

En otras realizaciones de los agentes humectantes anteriores, un 03% en peso de solucion del agente humectante en
agua desionizada tiene una tensién superficial estatica que varia desde: 45 mN/m a 25 mN/m; 40 mN/m a 25 mN/m; o
35 mN/m a 25 mN/m.

En las realizaciones de los agentes humectantes anteriores, un 0.3% en peso de solucion del agente humectante en
solucién acuosa tiene un valor de espuma de menos de 17 cm cuando se mide a una concentracion de 0.3% en peso,
segun el procedimiento de prueba de espuma descrito en este documento, y tiene un valor de espuma de menos de 3
cm cuando se mide a una concentracion de 0.3% en peso, a los 5 minutos después de completar el procedimiento de
prueba de espuma. En otra realizacién, la presente invencion proporciona una composiciéon acuosa que comprende una
cantidad eficaz de cualquiera de los agentes humectantes anteriores en agua desionizada en la que el agente
humectante también actia como un agente antiespumante. En realizaciones de la composiciéon acuosa, una cantidad
eficaz de cualquiera de los agentes humectantes anteriores varia desde: 0.01 % en peso a 7.0 % en peso; 0.1 % en
peso a 5.0 % en peso; 0.1 % en peso a 3.0 % en peso; 0.1 % en peso a 1.0 % en peso; y 0. 1 % en peso a 0.5 % en
peso.

En una de tales realizaciones, la composiciéon acuosa tiene un valor de espuma de menos de 17 cm cuando se mide a
una concentracion de 0.3 % en peso, segun el procedimiento de prueba de espuma, descrito en este documento, y tiene
un valor de espuma menor a 3 cm cuando se mide a una concentracion de 0.3 % en peso 5 minutos después de
completar el procedimiento de prueba de espuma. En otra de tales realizaciones, la composicién acuosa tiene un valor
de espuma de menos de 10 cm cuando se mide a una concentracion de 0.3% en peso, segun el procedimiento de
prueba de espuma, descrito en este documento, y tiene un valor de espuma de menos de 1 cm cuando se mide a una
concentracion de 0.3 % en peso, a los 5 minutos después de completar el procedimiento de prueba de espuma. En otra
de tales realizaciones mas, la composicidén acuosa tiene un valor de espuma de menos de 5 cm cuando se mide a una
concentracion de 0.3% en peso, segun el procedimiento de prueba de espuma, descrito en este documento, y tiene un
valor de espuma de menos de 1 cm cuando se mide a una concentracion de 0.3 % en peso, a los 5 minutos después de
completar el procedimiento de prueba de espuma. En incluso otra de tales realizaciones mas, la composicién acuosa
tiene un valor de espuma de menos de 2 cm cuando se mide a una concentracion de 0.3% en peso, segun el
procedimiento de prueba de espuma, descrito en este documento, y tiene un valor de espuma de menos de 1 cm
cuando se mide a una concentracion de 0.3 % en peso, a los 5 minutos después de completar el procedimiento de
prueba de espuma. En dicha realizacién particular, la composiciéon acuosa tiene un valor de espuma de 0 cm cuando se
mide a una concentracién de 0.3 % en peso segun el procedimiento de prueba de espuma, descrito en este documento,
y tiene un valor de espuma de 0 cm cuando se mide a una concentracion de 0.3 % en peso, a los 5 minutos después de
completar el procedimiento de prueba de espuma.

Cada una de las realizaciones anteriores de composicion acuosa en la que el agente humectante también actia como
un agente antiespumante, el agente humectante también proporciona control de la tension estatica. En algunas de tales
realizaciones, un 0.3% en peso de solucién de la composicion del agente humectante en agua desionizada tiene una
tension superficial dinamica medida que varia desde: 50 mN/m a 25 mN/m; 45 mN/m a 25 mN/m; 40 mN/m a 25 mN/m;
0 35 mN/m a 25 mN/m cada uno a una edad de superficie de 1000 ms o menos. En otras de tales realizaciones, un
0.3% en peso de solucion de la composicion del agente humectante en agua desionizada tiene una tension superficial
dinamica medida que varia desde: 50 mN/m a 25 mN/m; 45 mN/m a 25 mN/m; 40 mN/m a 25 mN/m; o 35 mN/m a 25
mN/m cada uno a una edad de superficie de 30.000 ms. En aun otras realizaciones, un 0.3% en peso de solucion del
agente humectante en agua desionizada tiene una tension superficial estatica que varia desde: 45 mN/m a 25 mN/m; 40
mN/m a 25 mN/m; o 35 mN/m a 25 mN/m. En otras realizaciones de las composiciones acuosas anteriores, la
composicion acuosa comprende un polimero de latex. En otras realizaciones de las composiciones acuosas anteriores,
la composicion acuosa comprende un pigmento.

En otras realizaciones de las composiciones acuosas anteriores, las realizaciones anteriores de agentes humectantes
se pueden usar con aglutinante polimérico que puede ser ya sea disolvente 0 a base de agua. El aglutinante a base de
agua esta por lo general en forma de particulas poliméricas soélidas discretas formadas por la polimerizacion de al
menos un monoémero etilénicamente insaturado en un medio de difusiéon acuoso. Las particulas poliméricas se forman
por lo general por polimerizacién en emulsién de acuerdo con tecnologia conocida.

Las particulas poliméricas representativas que son apropiadas para la composicion acuosa incluyen polimeros acrilicos,
polimeros de acetato de vinilo, polimeros de cloruro de vinilo, uretanos acrilicos, alquidos reducibles con agua,
emulsiones alquidicas, estireno acrilico, VAE y combinaciones de los mismos. Los polimeros acrilicos apropiados
incluyen copolimeros de acrilonitrilo, acido acrilico, acido metacrilico, acido butilacrilico, acrilatos de butilo, acrilatos de
etilo, metacrilato de metilo, acetato de vinilo, estireno y combinaciones de los mismos.

En otra realizaciéon de las composiciones acuosas anteriores, las realizaciones anteriores de agentes humectantes se
pueden usar en una composicidon acuosa que comprende un pigmento que puede ser organico o inorganico. Se puede
incluir una amplia gama de pigmentos en la composicién. Los pigmentos apropiados incluyen pigmentos inorganicos
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tales como dioxido de titanio, éxido de hierro pigmentario (Fe203) y pigmentos organicos que incluyen pigmentos azules,
pigmentos verdes, pigmentos amarillos ariluro amarillo, Hansa® amarillo brillante, pigmentos rojos, quinacridona roja,
pigmentos violetas, pigmentos anaranjados y materiales similares.

En otra realizacidon de las composiciones acuosas anteriores, las realizaciones anteriores del agente humectante se
pueden usar en recubrimientos que pueden ser ya sea disolventes o a base de agua. Por ejemplo, el recubrimiento a
base de agua puede incluir promotores de adhesion, modificadores de la reologia, agentes dispersantes,
antiespumantes, biocidas, rellenos, aditivos de control de pH, extensores de tiempo abierto y polimeros que por lo
general son componentes de latex a base de agua, y la composiciéon del recubrimiento se puede denominar pintura "a
base de latex".

En otras realizaciones del agente humectante anterior, el agente humectante se puede usar en formulaciones a base de
agua, a base de disolvente o sin disolvente para recubrimientos industriales, recubrimientos para automoviles,
adhesivos y aplicaciones de selladores con el fin de facilitar la humectacién del sustrato, humectacién del pigmento por
la resina o el disolvente, y mejora la compatibilidad de composiciones multifasicas en tal como un epoxi que contiene
particulas de caucho. Los ejemplos de adhesivos y tipos de resinas sellantes incluyen epoxi, poliuretano, acrilico, MS
Polymer™, polimero SPUR, estireno-budieno, estireno-fendlico, acido polilactico, acido poliaspartico, terpolimero etileno
propileno dieno (EPDM), polisiloxano, poliurea, cementoso y también combinaciones hibridas de las resinas, tales como
los productos de recubrimiento de epoxisilano.

En otras realizaciones del agente humectante anterior, el agente humectante se puede usar en recubrimientos en polvo
con el fin de facilitar la humectacion del sustrato, la humectacion del pigmento por la resina o el disolvente, y mejorar la
compatibilidad de composiciones multifasicas en tales como una formulacién epoxidica que también contiene una resina
de uretano Los ejemplos de resinas de recubrimiento en polvo incluyen acrilico, poliéster, epoxi, polianhidrido, resinas
insaturadas para curado por UV, glicolurilo, y combinaciones hibridas tales como productos acrilico-epoxi.

En otra realizacion, la invencion proporciona un método para desespumar y/o prevenir la formacién de espuma de
medios liquidos mezclando el medio liquido con cualquiera de las realizaciones anteriores del agente humectante
descrito en este documento, una emulsiéon del mismo o un polvo del mismo. En algunas de tales realizaciones, los
medios liquidos comprenden un polimero de latex. En otras de tales realizaciones, los medios liquidos comprenden un
pigmento.

Las diversas realizaciones de agentes humectantes, descritas en este documento, se pueden preparar de manera
secuencial. En un ejemplo, el agente humectante se puede preparar mediante una primera etapa de propoxilacion en la
que las unidades estructurales de oxipropileno ("PO") se unen a un alcohol o una mezcla de alcoholes para formar un
bloque de PO. Después de la etapa de propoxilacion, se agregan unidades estructurales de oxietileno ("EQ") para
formar un bloque de EO unido al bloque de PO. Posterior a la etapa de etoxilacion, se agrega una unidad estructural
organica como un grupo final. Las unidades estructurales organicas incluyen trimetilisililo y trifluorometilo y similares. En
otro ejemplo, el agente humectante se puede preparar mediante una primera etapa de etoxilacién en la que las
unidades estructurales de oxietileno ("EQ") se unen a un alcohol o una mezcla de alcoholes para formar un bloque de
EO. Después de la etapa de etoxilacion, se agregan unidades estructurales de oxipropileno ("PO") para formar un
bloque de PO unido al bloque de EO. Posterior a la etapa de propoxilacion, se agrega una unidad estructural organica
como grupo final. En otro ejemplo, el agente humectante se puede preparar mediante una primera etapa de etoxilacion
en la que las unidades estructurales de oxietileno ("EO") se unen a un alcohol o una mezcla de alcoholes para formar un
bloque de EO. Después de la etapa de etoxilacion, se agregan unidades estructurales de oxipropileno ("PQ") para
formar un bloque de PO unido al bloque de EO. Después de la etapa de propoxilacién, se agregan unidades
estructurales de oxietileno ("EO") para formar un bloque de EO unido al bloque de PO. Posterior a la etapa de
etoxilaciéon, se agrega una unidad estructural organica como grupo final. En los ejemplos anteriores, las unidades
estructurales de oxipropileno individuales ("PO") se pueden cambiar por unidades estructurales de oxibutileno ("BO")
para formar un bloque de BO. Este método se puede usar para realizar todas las permutaciones posibles como se
describe en la férmula | y la férmula Il

Descripcion de los métodos de prueba

Se pueden usar una variedad de métodos para caracterizar las propiedades fisicas de composiciones de ejemplo de
agentes humectantes y composiciones acuosas. Los métodos se describen a continuacion.

Evaluacion de la solucién acuosa del agente humectante
Procedimiento de prueba de espuma

En un recipiente de vidrio limpio, se mezclaron 0.3 gramos de agente humectante y 99.70 gramos de agua desionizada
durante dos minutos y luego se vertieron 50 mL de la mezcla en un cilindro graduado de 250 mL. Se colocé una piedra
difusora de burbujas de aire limpio (Penn Plax Air Stone, cilindro de 7/16", modelo AS6B) a una tuberia de goma que se
conectd a una bomba de aire Maxima modelo # A-805 que suministra aire a 2.5 psi con una velocidad de flujo: 2300-
2500 cc/min. Esta es la velocidad de flujo real con la piedra difusora en su lugar y se sumergié en 50 mL de agente
humectante al 0.3% en peso en agua desionizada. La piedra difusora de burbujas de aire se coloc6 en el cilindro
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graduado lleno con la solucién acuosa: se bombea aire a la solucion acuosa durante 30 segundos o, en el caso de
soluciones espumosas, en un tiempo reducido hasta que la altura alcanza los 250 mL. Luego se detiene el suministro de
aire.

La altura de la solucién burbujeante se registra inmediatamente después de eliminar la fuente de aire y a intervalos de
tiempo establecidos hasta que la altura de la solucion vuelve a 50 mL o se estabiliza. Para el procedimiento de prueba
de espuma, la marca de 200 mL, de un cilindro graduado de 250 mL, es igual a 17 cm 0.2 cm.

Reduccion de tension superficial

La tension superficial estatica (SST) se puede medir por alguien experto en la técnica, con un tensidémetro de superficie
(esto es, el tensiometro Kruss™ K100) usando el método de la placa Wilhelmy. Las mediciones de la tensién superficial
estatica (SST) demuestran la tension superficial mas baja que un agente humectante puede lograr en una solucion
independiente de las restricciones de movilidad cinética que pueden tener los surfactantes particulares. Este es un
indicador de la capacidad de reduccion de la tensién superficial de un agente humectante. El método de la placa
Wilhelmy para evaluar la SST es un método bien establecido en la industria y se us6 para medir la tension superficial
producida por los agentes humectantes descritos en este documento.

La tension superficial dinamica (DST) se puede medir por un experto en el arte con un tensiometro de burbuja (esto es,
el tensidémetro de burbuja Kruss™ BP2). Las mediciones de tension superficial dinamica (DST) permiten evaluar la
capacidad intrinseca de un agente humectante para reducir la tensién superficial interfacial. EI DST mide la tension
superficial de las soluciones acuosas del agente humectante en un intervalo de edades de superficie generadas por el
burbujeo de gas en las soluciones a diferentes velocidades. Al variar la velocidad de burbujeo, se crean diferentes
edades de superficie de las superficies de burbujas, y el instrumento determina la tensién superficial en cada una de
estas velocidades diferentes y revela restricciones intrinsecas de movilidad cinética que pueden tener determinados
agentes humectantes. Las restricciones cinéticas de movilidad pueden limitar el rendimiento de humectacién de un
agente humectante cuando la velocidad de aplicacién excede los limites de movilidad del agente humectante. Las
edades de superficie cortas (10 ms) se relacionan con la formacion rapida de gotas que puede ocurrir durante la
atomizacion por pulverizacion. Las edades de superficie largas (30.000-50.000 ms) se pueden relacionar mas cerca de
las aplicaciones de recubrimiento con cepillado y nivelacion. Esta técnica genera un perfil de curva caracteristica para
un agente humectante en el intervalo de edades de superficie en la prueba.

Difusion de gotas de agua

Se usaron paneles de plastico como sustratos para depositar las soluciones acuosas. Los paneles eran paneles de
PC/ABS negros Dow Pulse 2000 de 4"x 6" (95 mm x 145 mm). El lado brillante se limpié con IPA usando una toalla de
papel y se dejo secar al aire. Las soluciones de cada agente humectante se prepararon con anticipacién a una
concentracion del 0.3% en peso en agua desionizada. Se probd una solucion en blanco que contenia solo agua
desionizada como referencia inicial.

La deposicion de las soluciones acuosas en los paneles se realizé de la siguiente manera: se us6 un panel separado
para cada solucién probada. Se usaron jeringas con agujas adheridas para depositar las soluciones (B-D 1cc25G 5/8
Tuberculin Syringe & Precision Glide Needle - Parte 9626). Las soluciones se extrajeron en la jeringa hasta que
contenian exactamente 1.0 ml de la solucién. La jeringa se coloco verticalmente en el centro del panel de prueba en el
banco, con la punta de la jeringa orientada perpendicularmente y colocada en contacto directo descansando sobre la
superficie del panel. El émbolo se presioné constantemente y el liquido se deposité lentamente durante 15 segundos, en
el panel de prueba donde se colocd la aguja. Las soluciones se dejaron reposar sin perturbar para equilibrarse y
difundirse durante 3-4 min. Se usa H20 desionizada como el blanco de referencia. Las soluciones que se difundieron
significativamente no tenian areas simétricas. Luego, sus dimensiones (L x W) se midieron con una regla.

Se tomaron fotografias del patrén de difusion de gotas de agua en los paneles usando una camara digital Sony DSC-
HX10V. Las fotos se tomaron en angulo dentro de una cabina de luz MM-1 GTI MiniMatcher (GT| Graphic Technology)
para superar el desafio de poder ver los patrones liquidos transparentes claros en la parte superior de la superficie del
panel negro brillante. Sus dimensiones (L x W) se midieron con una regla y se informan.

Métodos de prueba de evaluacién de recubrimiento para los ejemplos 24-26
ASTM D523: se siguio la medicion del brillo usando el medidor BYK Micro Trigloss
ASTM D562: Viscosidad Stormer

ASTM D714: Resistencia a la ampolla

ASTM D6736 Resistencia de bloqueo temprano

ASTM D1849: Estabilidad de almacenamiento
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ASTM D2486: Resistencia al fregado

ASTM D4062: Nivelacion

ASTM D4287: Cono y placa ICI

ASTM D4400: Resistencia al hundimiento

ASTM D4828: Lavabilidad

ASTM D 6736: Resistencia al pulido

ASTM D7190: Lixiviacion de surfactantes

ASTM D8020: Estabilidad de congelacion y descongelacion
Modificaciones que se hicieron a los métodos ASTM

Se siguio la prueba D4287 de cono y placa ICI, excepto que el tiempo de retencion fue de 5 segundos en lugar de 30
segundos.

Se siguié la D523 medicion de brillo usando el medidor BYK Micro Trigloss.

Se siguié D6736 resistencia a la friccion excepto que la gasa se envolvié alrededor de una esponja seca que se insertd
en el soporte de la esponja antes de encender la maquina.

D8020 estabilidad de congelacién y descongelacion: se agregaron agentes humectantes al 0.60% sobre el peso total de
la pintura para diferenciar su ventaja sobre la estabilidad de congelacién y descongelacion. Las muestras se mezclaron
en un agitador Red Devil y se analizaron para determinar la uniformidad y suavidad de la pintura. Las pinturas que eran
uniformes vy lisas fueron calificadas como que pasan. Las pinturas que se gelificaron y no se pudieron mezclar después
de agitar hasta obtener una consistencia uniforme se calificaron como que fallan.

Prueba A1: formacion de espuma del rodillo

La tendencia a la formacién de espuma de un agente humectante se probé mediante aplicacion con rodillo. Esto se
logré vertiendo aproximadamente de 5 a 10 gramos de muestras de prueba una al lado de la otra directamente en un
diagrama de flujo y pandeo de Leneta (formulario 7B) y luego haciendo una pasada hacia abajo con el rodillo a través de
la lechada usando un Rodillo Purdy de siesta 3/8" y de 9" de ancho. La cantidad de espuma generada se evalud
visualmente y se calificd cualitativamente frente al control (sin agente humectante) usando la siguiente clasificacion: 10 -
Excelente; 7 - Bueno; 4 - Regular; 1 - Pobre.

Prueba A2: espumacion por brocha

La tendencia a la formacion de espuma del agente humectante se llevé a cabo tomando una brocha Gen X Chinex
plano de 2" que se sumergio en un recipiente con la muestra de prueba y aplicando tres pinceladas a un diagrama de
flujo y pandeo de Leneta (formulario 7B). La espuma resultante en la pelicula se evalu6 visualmente y se calificé
cualitativamente frente al control (sin agente humectante) usando la siguiente clasificacion: 10 - Excelente; 7 - Bueno; 4
- Regular; 1 - Pobre.

Prueba B: estabilidad del rodillo

Se colocaron 250 gramos de la muestra de prueba en un recipiente de % litro y se sometieron a agitacion mecanica
(rodillo) usando un agitador a 153 rpm durante un periodo de 24 horas y 12 dias.

Método de prueba C: aceptacion del color

La aceptacion del color se midié usando 8 onzas de colorante/galdn de pintura. El colorante era Colortrend Lamp Black
808B. La pintura de prueba se describe en el ejemplo 26.

Método de prueba D: cambio de rubor/color al contacto con el agua

Los paneles de prueba se curaron durante 24 horas a 25°C. Luego se sometieron a contacto con el agua durante 2
horas y se evalué visualmente el cambio de color.

Método de prueba E: método de prueba de resistencia al tinte

Proposito: determinar la resistencia relativa al tinte de una pintura de base pastel blanca.
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La formulacién de la pintura base se describe en el ejemplo 26. La resistencia al tinte se midié usando 2 onzas de
colorante/galén de pintura. El colorante era Colortrend Lamp Black 808B. La intensidad del tinte se midié usando un
colorimetro Datacolor.

Procedimiento para la intensidad del tinte

1. Prepare una pintura tintada como se indica arriba a 2 onzas de colorante por galén de pintura.

2. Colocar en el agitador Red Devil durante 5 minutos.

3. Dejar descansar en un gabinete de temperatura controlada o bafio de agua a 25 °C, durante 30 minutos.

4. Preparar una extraccion de lado a lado con la pintura de control que se ha tefiido de la misma manera con usando
una barra Bird de 3 mil en un grafico de Penopac (por ejemplo, formulario Leneta 1B)

5. Dejar secar en un ambiente controlado de temperatura y humedad (25 £5 °C; 50 +5% de humedad).
6. Medir la intensidad del tinte de la muestra de prueba y comparar con la pintura de control.
Método de prueba F: capacidad humectante del sustrato

La capacidad humectante del agente humectante se llevé a cabo tomando una brocha planao Gen X Chinex de 2" que
se sumergioé en un recipiente con la muestra de prueba y aplicando una cantidad minima de muestra de prueba con el
brocha sostenido perpendicular al sustrato y arrastrandolo para generar marcas de pincel. Dejar 5 minutos para que la
muestra fluya y luego evaluar los defectos de la pelicula en el sustrato. Los defectos de humectacion resultantes que se
manifestaron como arrastre en la pelicula se evaluaron visualmente y se clasificaron cualitativamente frente al control
(sin agente humectante) usando la siguiente clasificacion: 10 - Excelente; 7 - Bueno; 4 - Regular; 1 - Malo.

Ejemplos

Los siguientes ejemplos describen y demuestran adicionalmente realizaciones ilustrativas dentro del alcance de la
presente invencion. Los ejemplos se dan unicamente con fines ilustrativos y no se deben interpretar como limitaciones
de esta invencidn, ya que son posibles muchas variaciones sin apartarse del espiritu y alcance de la misma.

Ejemplo 1

En un reactor de presién de acero limpio y seco de cuatro litros, equipado con un agitador mecanico, una entrada de
nitrégeno, una salida de vacio, una entrada de 6xido de etileno/éxido de propileno, un termémetro y un sensor de
presion, se cargd 2-etilhexanol (1020.9 g). Se agregd una solucién de KOH al 50% en peso en agua (8.8 g) y la mezcla
se calent6é a 120 °C, mientras se rociaba con nitrégeno. El agua se eliminé durante 2.5 horas en estas condiciones, la
concentracion final de agua fue del 0.06% en peso, con un peso total de destilado de 16.3 g. Se agregd 6xido de
propileno (887 g) a 120 °C, durante £+ 1.5 horas. Una vez completada la adicién, la mezcla de reaccién se mantuvo a
120 °C hasta que la presién fue estable (+ 2 horas). La mezcla se calent6é a 140 °C y se agreg6 éxido de etileno (1346 g)
durante £ 2 horas. Una vez completada la adicion, la mezcla de reaccion se mantuvo a 140 °C, hasta que la presién fue
estable (+ 0.5 horas). La mezcla de reaccién se enfrié a 50 °C y se retird del reactor, produciendo 3217 g de un liquido
transparente e incoloro. Valor de OH: 131.26 mg de KOH/g; Valor acido: 0.06 mg de KOH/g; pH (1% en agua): 6.6.

Ejemplo 2

Un matraz de fondo redondo de 500 mL, de cuatro cuellos se equipé con un agitador mecanico, un termémetro, un
tapon y un condensador de reflujo cubierto con un tubo de entrada de gas. El matraz de fondo redondo se cargé con el
ejemplo 1 (100 g) y monohidrato de acido para-toluenosulfénico (1.8 g). Se cargé metilal (200 g) en una adicién. La
mezcla se calent6 a reflujo a + 50 °C, durante 12 horas. Se agreg6 carbonato de sodio (0.5 g) en agua (5 mL) y la
mezcla resultante se agitdé durante 30 minutos. La mezcla se filtré a través de Celite, después de lo cual todos los
volatiles se eliminaron a presion reducida (30 mbar, 50 °C), produciendo 107.34 g de un liquido incoloro turbio. Valor de
OH: 32.8 mg de KOH/g; Valor acido: 1.1 mg de KOH/g; pH (1% en agua): 4.6.

Ejemplo 3

En un matraz de fondo redondo de cuatro cuellos y 500 mL, lleno de una atmdésfera de nitrégeno y equipado con un
agitador mecénico, un termémetro, un condensador de reflujo y un tubo de entrada de gas, se disolvi6 monohidrato del
acido para-toluenosulfénico (1.88 g) en el ejemplo 1 (100 g). La mezcla se agité a temperatura ambiente y se agregé
dimetoximetano (200.00 g) en mudltiples alicuotas. Entre las adiciones de alicuotas de dimetoximetano, la mezcla se
calent6 alternativamente a reflujo seguido de destilacion al vacio, a £30 mbar y 55-60 °C, para eliminar los volatiles. La
mezcla se hizo reaccionar durante 12 horas. El carbonato de sodio (1.05 g) se disolvi6 en la cantidad minima de agua (+
5 mL) y se agrego a la mezcla de reaccién. El solido de color blanco precipitd de la solucion. Todos los volatiles se
eliminaron a presion reducida. La mezcla resultante se filtrd, produciendo 107.34 g de un liquido incoloro y turbio. Valor
de OH: 32.8 mg de KOH/g; Valor acido: 1.1 mg de KOH/g; pH (1% en agua): 4.6.
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Ejemplo 4

En un reactor de presion de vidrio limpio y seco de 1 litro, equipado con un agitador mecanico, una entrada de
nitrégeno, una entrada de éxido de butileno, un termémetro y un sensor de presion, se cargd 4-metil-2-pentanol (771.8
g). Se agregdé metanolato de sodio (2.32 g) y la mezcla se calenté a 100-125 °C. El reactor se abrié a la atmésfera vy,
mientras se rociaba con nitrégeno, el metanol se desioniz6 durante + 2 horas. El reactor se cerrd, la mezcla se calento a
130-140 °C y se agreg6 6xido de butileno (423 g) durante 12 horas. La mezcla se enfrié a temperatura ambiente y se
descargd del reactor produciendo 506.8 g de un liquido de color marrén. Valor de OH: 171.8 mg de KOH/g; Valor acido:
3.2 mg de KOH/g; pH (1% en agua): 10.3. El liquido de color marrén (359.8 g) se transfirié a un reactor de presién de
acero limpio y seco de cuatro litros, equipado con un agitador mecanico, una entrada de nitrégeno, una salida de vacio,
una entrada de 6xido de etileno/éxido de propileno, un termdémetro y un sensor de presion. La mezcla se rocié con
nitrégeno y se calenté a 140 °C, durante 30 minutos. Se agregd 6xido de etileno (194 g) a 140 °C, durante
aproximadamente 0.5 horas. Una vez completada la adicién, la mezcla de reaccién se mantuvo a 140 °C hasta que la
presion fue estable (+ 0.5 horas). La mezcla de reaccion se enfrio a 50 °C y se neutralizé con 0.63 g de &cido acético.
Se retiraron 192 g de un liquido de color marrén del reactor: Valor de OH: 110 mg de KOH/g; Valor &cido: 0.2 mg de
KOH/g; pH (1% en agua): 5.9.

Ejemplo 5A

En un reactor de presién de acero limpio y seco de cuatro litros, equipado con un agitador mecanico, una entrada de
nitrégeno, una salida de vacio, una entrada de 6xido de etileno/éxido de propileno, un termémetro y un sensor de
presion, se cargo 2-etilhexanol (771.8 g). Se agregé una solucion de KOH al 50% en peso en agua (8.9 g) y la mezcla
se calent6é a 120 °C, mientras se rociaba con nitrogeno. El agua se eliminé durante 2.5 horas en estas condiciones, la
concentracion final de agua fue del 0.08% en peso, con un peso total de destilado de 21.8 g. Se agregd 6xido de
propileno (662 g) a 120 °C, durante + 1.5 horas. Una vez completada la adicion, la mezcla de reaccién se mantuvo a
120 °C hasta que la presién fue estable (+ 2 horas). La mezcla se calent6é a 140 °C y se agreg6 éxido de etileno (1506 g)
durante * 2 horas. Una vez completada la adicion, la mezcla de reaccidon se mantuvo a 140 °C hasta que la presioén fue
estable (+ 0.5 horas). La mezcla de reaccién se enfrié a 40 °C y se retiraron 944.1 g de un liquido incoloro transparente
del reactor, que se neutralizé con 3.68 g de acido acético: Valor de OH: 112.9 mg de KOH/g; Valor acido: 0.13 mg de
KOH/g, pH (1% en agua): 6.0.

Ejemplo 5B

La mezcla del producto que quedaba en el reactor, del ejemplo 5A, se calent6 a 140 °C y se agregaron 339 g de 6xido
de etileno durante + 0.25 horas. Una vez completada la adicién, la mezcla de reacciéon se mantuvo a 140 °C hasta que
la presién fue estable (£ 0.5 horas). La mezcla de reaccion se enfrié a 40 °C y se retiraron 907 g de un liquido incoloro
transparente del reactor, que se neutralizé con 3.05 g de acido acético: Valor de OH: 96.4 mg de KOH/g; Valor acido:
0.12 mg de KOH/g, pH (1% en agua): 6.1.

Ejemplo 5C

La mezcla del producto que quedaba en el reactor, del ejemplo 5A, se calent6é a 140 °C y se agregaron 205 g de 6xido
de etileno durante + 0.25 horas. Una vez completada la adicién, la mezcla de reacciéon se mantuvo a 140 °C hasta que
la presion fue estable (£ 0.5 horas). La mezcla de reaccién se enfrio a 70 °C y se retiraron 1580 g de un liquido incoloro
transparente del reactor, que se neutralizé con 4.78 g de acido acético: Valor de OH: 83.6 mg de KOH/g; Valor acido:
0.14 mg de KOH/g, pH (1% en agua): 6.1. La mezcla se enfrié luego a 40 °C y se eliminaron del reactor 964.7 g de un
liquido incoloro transparente.

Ejemplo 6

Un matraz de fondo redondo de 500 mL, de cuatro cuellos, se equipé con un agitador mecanico, un termémetro, un
tapon y una disposicion de soxhlet, rematada con un tubo de entrada de gas y que contiene un tamiz molecular de 4 A.
El matraz de fondo redondo se cargéd con el ejemplo 5C (100 g), bromuro de litio (0.51 g) y monohidrato del acido para-
toluenosulfénico (1.13 g). Se cargd metilal (200 g) en una adicién. La mezcla se calenté a reflujo a £ 50 °C, durante 12
horas. Se agrego trietilamina (0.716 g) y la mezcla resultante se agité durante 30 minutos. La mezcla se filtro a través de
Celite, después de lo cual todos los voldtiles se eliminaron a presién reducida (30 mbar, 50 °C), produciendo 106.05 g
de un liquido de color amarillo claro. Valor de OH: 5.4 mg de KOH/g; Valor acido: 0.58 mg de KOH/g; pH (1% en agua):
4.8. Una solucién al 0.3% en peso del ejemplo 6 en agua desionizada exhibi6é una tension superficial estatica de 29.71
mN/m. Una solucién al 0.3% en peso del ejemplo 6 en agua desionizada exhibié una tension superficial dinamica de 45
mN/ms a 10 ms.

Ejemplo 7

En un reactor de presion de acero limpio y seco de cuatro litros, equipado con un agitador mecanico, una entrada de
nitrégeno, una salida de vacio, una entrada de 6xido de etileno/6xido de propileno, un termémetro y un sensor de
presion, se cargo 3,5,5 -trimetilhexanol (809.4 g). Se agregd una solucion de KOH al 50% en peso en agua (6.5 g) y la
mezcla se calent6 a 120 °C, mientras se rociaba con nitrégeno. Se aplicé un vacio de 0.3 bares y después de que se
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desionizo durante 1 hora, la concentracion final de agua fue del 0.01% en peso. Se agregd 6xido de propileno (647 g) a
120 °C, durante = 2 horas. Una vez completada la adicidn, la mezcla de reacciéon se mantuvo a 120 °C hasta que la
presion fue estable (+ 2 horas). La mezcla se calentd a 140 °C y se agregd oxido de etileno (986 g) durante * 2 horas.
Una vez completada la adicion, la mezcla de reaccion se mantuvo a 140 °C hasta que la presion fue estable (+ 0.5
horas). La mezcla de reaccion se enfrié a 60 °C y se retird del reactor, produciendo 2413 g de un liquido transparente e
incoloro. Valor de OH: 127.5 mg de KOH/g; Valor base: 1.04 mg de KOH/g.

Ejemplo 8

En un matraz de fondo redondo de cuatro cuellos, 500 mL, lleno de atmdsfera de nitrégeno y equipado con un agitador
mecanico, un termdémetro, un condensador de reflujo y un tubo de entrada de gas, monohidrato del acido para-
toluenosulfénico (1.88 g) y bromuro de litio (0.86 g) se disolvié en el ejemplo 7 (100 g). La mezcla se agit6é a temperatura
ambiente y se agregé dimetoximetano (75.0 g) en mlltiples alicuotas. Entre las adiciones de alicuotas de
dimetoximetano, la mezcla se calenté alternativamente a reflujo seguido de destilacién al vacio, a £30 mbar y 55-60 °C,
para eliminar los volatiles. La mezcla se hizo reaccionar durante 3 horas. El carbonato de sodio (1.05 g) se disolvi6 en la
cantidad minima de agua (+ 5 mL) y se agregdé a la mezcla de reaccién. El sélido de color blanco precipité de la
solucién. Todos los volatiles se eliminaron a presion reducida. La mezcla resultante se filtrd, produciendo 104 g de una
mezcla clara, ligeramente amarilla, a la que se le agregé 1 g de agua. Numero de OH: 19.6 mg de KOH/g; Numero de
acido: 0.1 mg de KOH/g; pH (1% en agua): 7.9. Una solucion al 0.3% en peso del ejemplo 8 en agua desionizada
exhibié una tensién superficial estatica de 28.51 mN/m. Una solucién al 0.3% en peso del ejemplo 8 en agua
desionizada exhibié una tensién superficial dinamica de 35 mN/ms a 10 ms.

Ejemplo 9

En un reactor de presion de acero limpio y seco de cuatro litros, equipado con un agitador mecanico, una entrada de
nitrégeno, una salida de vacio, una entrada de 6xido de etileno/6xido de propileno, un termémetro y un sensor de
presion, se cargd octanol (699.6 g). Se agregd una solucion de KOH al 50% en peso en agua (5.01 g) y la mezcla se
calenté a 135 °C, mientras se rociaba con nitrégeno. Se aplicé un vacio de 0.3 bares y se elimind el agua durante 2
horas, la concentracion final de agua fue del 0.08% en peso. Se agregé 6xido de propileno (616 g) a 120 °C, durante +
1.5 horas. Una vez completada la adicién, la mezcla de reaccién se mantuvo a 120 °C hasta que la presion fue estable
(x 2 horas). La mezcla se calentd a 140 °C y se agreg6 oxido de etileno (934 g) durante + 2 horas. Una vez completada
la adicion, la mezcla de reaccién se mantuvo a 140 °C hasta que la presion fue estable (+ 0.5 horas). La mezcla de
reaccion se enfrié a 50 °C y se retir6 del reactor, produciendo 2227.4 g de un liquido transparente e incoloro. Valor de
OH: 137.8 mg de KOHY/g; Valor acido: 0.13 mg de KOH/g; pH (1% en agua): 6.3.

Ejemplo 10

Un matraz de fondo redondo de 500 mL, de cuatro cuellos se equipé con un agitador mecanico, un termémetro, un
tapon y una configuracion de soxhlet, rematado con un ejemplo 9 (100 g), bromuro de litio (0.825 g) y acido para-
toluenosulfénico monohidratado (1.8 g). Se cargd metilal (200 g) en una adicidon. La mezcla se calenté a reflujo a + 50
°C, durante 12 horas. Se agreg6 carbonato de potasio (0.1.32 g) y la mezcla resultante se agité durante 30 minutos. La
mezcla se filtrd a través de Celite, después de lo cual todos los volatiles se eliminaron a presién reducida (30 mbar, 50
°C), produciendo 105.74 g de un liquido de color amarillo claro. Valor de OH: 25.4 mg de KOH/g; Valor &cido: 0.5 mg de
KOH/g; pH (1% en agua): 4.5.

Ejemplo 11

En un reactor de presién de acero limpio y seco de cuatro litros, equipado con un agitador mecanico, una entrada de
nitrégeno, una salida de vacio, una entrada de 6xido de etileno/éxido de propileno, un termémetro y un sensor de
presion, se cargo isononanol (1000 g). Se agrego6 una solucién de KOH al 50% en peso en agua (7.9 g) y la mezcla se
calenté a 120 °C, mientras se rociaba con nitrégeno. Se aplicé un vacio de 0.3 bares y se elimind el agua durante 2
horas, la concentracion final de agua fue del 0.06% en peso. Se agregé 6xido de propileno (798 g) a 120 °C, durante +
1.5 horas. Una vez completada la adicién, la mezcla de reaccién se mantuvo a 120 °C hasta que la presion fue estable
(+ 2 horas). La mezcla se calentd a 140 °C y se agregd oxido de etileno (1211 g) durante £ 2 horas. Una vez completada
la adicion, la mezcla de reaccién se mantuvo a 140 °C hasta que la presion fue estable (+ 0.5 horas). La mezcla de
reaccion se enfrié a 50 °C y se neutralizé con acido acético (5.3 g), produciendo 2931.8 g de un liquido transparente e
incoloro. Valor de OH: 127.1 mg de KOH/g; Valor acido: 0.09 mg de KOH/g.

Ejemplo 12

Un matraz de fondo redondo de 500 mL, de cuatro cuellos, se equipé con un agitador mecanico, un termémetro, un
tapon y un condensador de reflujo cubierto con un tubo de entrada de gas. El matraz de fondo redondo se cargd con el
ejemplo 11 (100 g), bromuro de litio (0.825) y monohidrato del &cido para-toluenosulfénico (1.8 g). Se cargdé metilal (200
g) en una adicion. La mezcla se calentd a reflujo a + 50 °C, durante 12 horas. Se agreg6 carbonato de sodio (1.0g) y la
mezcla resultante se agitdé durante 30 minutos. La mezcla se filtr a través de Celite, después de lo cual todos los
voldtiles se eliminaron a presion reducida (30 mbar, 50 °C), produciendo 107.13 g de un liquido de color amarillo
transparente. Valor de OH: 12.3 mg de KOH/g; Valor acido: 1 mg de KOH/g; pH (1% en agua): 4.1.
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Ejemplo 13

En un reactor de presién de acero limpio y seco de cuatro litros, equipado con un agitador mecanico, una entrada de
nitrégeno, una salida de vacio, una entrada de oOxido de etileno/6xido de propileno, un termémetro y un sensor de
presion, se cargo isononanol (760.6 g). Se agregd una solucion de KOH al 50% en peso en agua (13.9 g) y la mezcla se
calentd a 130 °C, mientras se rociaba con nitrégeno. Se aplicé un vacio de 0.3 bar y se eliminé el agua durante 2 horas,
la concentracion final de agua fue del 0.02% en peso. La mezcla se calentd a 160 °C y se agreg6 oxido de etileno
(1158.5 g) durante + 2 horas. Una vez completada la adicion, la mezcla de reacciéon se mantuvo a 160 °C hasta que la
presion fue estable (x 0.5 horas). La mezcla se enfrio a 135 °C y luego se agregé o6xido de propileno (916.5 g) durante +
1.5 horas. Una vez completada la adicidn, la mezcla de reaccion se calenté a 170-180 °C hasta que la presion fue
estable (x 0.25 horas). La mezcla se enfrio luego a 40 °C y se retiraron 1004 g de un liquido incoloro transparente del
reactor, que se neutralizé con 1.21 g de acido acético: Valor de OH: 98.17 mg de KOH/g; Valor acido: 1.7 mg de KOH/g.

Ejemplo 14

Un matraz de fondo redondo de 500 mL, de cuatro cuellos se equipé con un agitador mecanico, un termémetro, un
tapon y un condensador de reflujo cubierto con un tubo de entrada de gas. El matraz de fondo redondo se cargé con el
ejemplo 13 (100 g), bromuro de litio (0.6) y monohidrato del 4cido para-toluenosulfénico (1.33 g). Se cargd metilal (200
g) en una adicion. La mezcla se calento a reflujo a + 50 °C, durante 12 horas. Se agregé carbonato de sodio (0.95g) y la
mezcla resultante se agitdé durante 30 minutos. La mezcla se filtrd a través de celite, después de lo cual todos los
volatiles se eliminaron a presion reducida (30 mbar, 50 °C), produciendo 106.52 g de un liquido incoloro y turbio. Valor
de OH: 17.7 mg de KOH/g; Valor acido: 2.4 mg de KOH/g; pH (1% en agua): 4.3.

Ejemplo 15

En un reactor de presion de acero limpio y seco de cuatro litros, equipado con un agitador mecanico, una entrada de
nitrégeno, una salida de vacio, una entrada de 6xido de etileno/6xido de propileno, un termémetro y un sensor de
presion, se cargé isononanol (760.6 g). Se agregd una solucién de 50% en peso de KOH en agua (13.9 g) y la mezcla
se calentd a 130 °C, mientras se rociaba con nitrégeno. Se aplicé un vacio de 0.3 bares y se elimind el agua durante 2
horas, la concentracion final de agua fue del 0.02% en peso. La mezcla se calentd a 160 °C y se agregd oxido de etileno
(1158.5 g) durante + 2 horas. Una vez completada la adicion, la mezcla de reaccion se mantuvo a 160 °C hasta que la
presion fue estable (+ 0.5 horas). La mezcla se enfrié a 135°C y luego se agregoé o6xido de propileno (916.5 g) durante +
1.5 horas. Una vez completada la adicion, la mezcla de reaccion se calenté a 170-180 °C hasta que la presién fue
estable (+ 0.25 horas). La mezcla se enfrié luego a 40 °C y se retiraron 1004 g de un liquido incoloro transparente del
reactor. La mezcla del producto que quedaba en el reactor se calentdé a 140 °C y se agregaron 197.3 g de 6xido de
propileno durante + 0.25 horas. Una vez completada la adicion, la mezcla de reaccién se calenté a 170-180 °C hasta
que la presion fue estable (+ 0.25 horas). La mezcla se enfrié luego a 40 °C y se retiraron 964.7 g de un liquido incoloro
transparente del reactor, que se neutralizé con 1.05 g de acido acético: Valor de OH: 89.7 mg de KOH/g; Valor acido:
1.5 mg de KOH/g.

Ejemplo 16

Un matraz de fondo redondo de 500 mL, de cuatro cuellos se equipé con un agitador mecanico, un termémetro, un
tapon y un condensador de reflujo cubierto con un tubo de entrada de gas. El matraz de fondo redondo se cargé con el
ejemplo 15 (100 g), bromuro de litio (0.55 g) y monohidrato del &cido para-toluenosulfénico (1.22 g). Se cargd metilal
(200 g) en una adicion. La mezcla se calentd a reflujo a £ 50 °C, durante 12 horas. Se agreg6 carbonato de sodio (1.02
g) y la mezcla resultante se agité durante 30 minutos. La mezcla se filtré a través de Celite, después de lo cual todos los
volatiles se eliminaron a presion reducida (30 mbar, 50 °C), produciendo 102.73 g de un liquido de color amarillo claro.
Valor de OH: 25.8 mg de KOH/g; Valor acido: 2.0 mg de KOH/g; pH (1% en agua): 4.4.

Ejemplo 17

En un reactor de presion de acero limpio y seco de cuatro litros, equipado con un agitador mecanico, una entrada de
nitrégeno, una salida de vacio, una entrada de 6xido de etileno/6xido de propileno, un termémetro y un sensor de
presion, se cargd isononanol (405.6 g). Se agreg6 una solucion de KOH al 50% en peso en agua (3.9 g) y la mezcla se
calentd a 120 °C, mientras se rociaba con nitrégeno. Se aplicd un vacio de 0.3 bar y se elimin6 el agua durante 1 hora,
la concentracién final de agua fue de 0.04 % en peso Se agrego6 6xido de propileno (484 g) a 120 °C, durante + 1.5
horas. Una vez completada la adicién, la mezcla de reaccién se mantuvo a 120 °C hasta que la presion fue estable (+ 2
horas). La mezcla se calenté a 140 °C y se agreg6 6xido de etileno (612 g) durante + 2 horas. Una vez completada la
adicion, la mezcla de reacciéon se mantuvo a 140 °C hasta que la presion fue estable (+ 0.5 horas). La mezcla de
reaccion se enfrié a 50 °C y se neutralizé con 5.03 g del acido 2-etilhexanoico. El producto se retiré del reactor,
produciendo 1482.9 g de un liquido transparente e incoloro. Valor de OH: 109.5 mg de KOH/g; Valor acido: 0.12 mg de
KOH/g.

Ejemplo 18
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En un matraz de fondo redondo de cuatro cuellos y 500 mL, lleno de atmdésfera de nitrégeno y equipado con un agitador
mecanico, un termdémetro, un condensador de reflujo y un tubo de entrada de gas, monohidrato del acido para-
toluenosulfénico (1.48 g) y bromuro de litio (0.68 g) se disolvid en el ejemplo 17 (100 g). La mezcla se agité a
temperatura ambiente y se agregé dimetoximetano (59.4 g) en multiples alicuotas. Entre las adiciones de alicuotas de
dimetoximetano, la mezcla se calenté alternativamente a reflujo seguido de destilacién al vacio, a £30 mbar y 55-60 °C,
para eliminar los volatiles. La mezcla se hizo reaccionar durante 3 horas. Se disolvi6é carbonato de sodio (0.83 g) en la
cantidad minima de agua (* 5 mL) y se agregd a la mezcla de reaccion. El solido de color blanco precipitdé de la
solucién. Todos los volatiles se eliminaron a presidn reducida. La mezcla resultante se filtrd, produciendo 97.78 g de una
mezcla transparente e incolora, a la que se le agregdé 1 g de agua. Numero de OH: 27.3 mg de KOH/g; Numero de
acido: 0.6 mg de KOH/g; pH (1% en agua): 5.3.

Ejemplo 19

En un matraz de fondo redondo de cuatro cuellos y 500 mL, lleno de atmdésfera de nitrégeno y equipado con un agitador
mecanico, un termémetro, un condensador de reflujo y un tubo de entrada de gas, monohidrato del &cido para-
toluenosulfénico (1.5 g) y bromuro de litio (0.68 g) se disolvieron en el ejemplo 4 (100 g). La mezcla se agité a
temperatura ambiente y se agregé dimetoximetano (59.8 g) en multiples alicuotas. Entre las adiciones de alicuotas de
dimetoximetano, la mezcla se calenté alternativamente a reflujo seguido de destilacién al vacio, a £30 mbar y 55-60 °C,
para eliminar los volatiles. La mezcla se hizo reaccionar durante 3 horas. Se disolvié carbonato de sodio (0.83 g) en la
cantidad minima de agua (* 5 mL) y se agregd a la mezcla de reaccion. El solido de color blanco precipitdé de la
solucién. Todos los volatiles se eliminaron a presion reducida. La mezcla resultante se filtrd, produciendo 89.29 g de una
mezcla turbia de color amarillo, a la que se agregaron 0.9 g de agua. Numero de OH: 32.8 mg de KOH/g; Numero de
acido: 0.2 mg de KOH/g; pH (1% en agua): 5.8. Una solucién al 0.3% en peso del ejemplo 19 en agua desionizada
exhibié una tension superficial estatica de 29.08 mN/m. Una solucién al 0.3% en peso del ejemplo 19 en agua
desionizada exhibié una tensién superficial dinamica de 40 mN/ms a 10 ms.

Ejemplo 20

En un reactor de presién de acero limpio y seco de cuatro litros, equipado con un agitador mecanico, una entrada de
nitrégeno, una salida de vacio, una entrada de 6xido de etileno/éxido de propileno, un termémetro y un sensor de
presion, se cargo isononanol (759 g). Se agregd una solucion de 50% en peso de KOH en agua (6.4 g) y la mezcla se
calentd a 130 °C, mientras se rociaba con nitrégeno. Se aplicé un vacio de 0.3 bar y se eliminé el agua durante 2 horas,
la concentracion final de agua fue de 0.09 % en peso. La mezcla se calent6 a 140 °C y se agreg6 oxido de etileno (464
g) durante * 2 horas. Una vez completada la adicién, la mezcla de reaccion se mantuvo a 140 °C hasta que la presion
fue estable (+ 0.5 horas). La mezcla se enfrid a 120 °C y se agregd 6xido de propileno (611.5 g) durante + 1.5 horas.
Una vez completada la adicién, la mezcla de reaccién se mantuvo a 120 °C hasta que la presion fue estable (+ 4 horas).
La mezcla se calent6 a 140°C y se agreg6 oxido de etileno (696 g) durante + 2 horas. Una vez completada la adicion, la
mezcla de reaccion se mantuvo a 140 °C hasta que la presion fue estable (+ 0.5 horas). La mezcla de reaccion se enfrié
a 50 °C y el producto se retir6 del reactor, produciendo 2496 g de un liquido transparente e incoloro. Valor de OH: 117.5
mg de KOH/g; Valor base: 0.02 meq/g; pH (1% en agua): 9.8.

Ejemplo 21

En un matraz de fondo redondo de cuatro cuellos y 500 mL, lleno de atmdsfera de nitrégeno y equipado con un agitador
mecanico, un termémetro, un condensador de reflujo y un tubo de entrada de gas, monohidrato del acido para-
toluenosulfénico (2.37 g) y bromuro de litio (1.08 g) se disolvid en el ejemplo 20 (150 g). La mezcla se agit6 a
temperatura ambiente y se agregé dimetoximetano (94.93 g) en multiples alicuotas. Entre las adiciones de alicuotas de
dimetoximetano, la mezcla se calenté alternativamente a reflujo seguido de destilacién al vacio, a £30 mbar y 55-60 °C,
para eliminar los volatiles. La mezcla se hizo reaccionar durante 3 horas. El carbonato de sodio (1.32 g) se disolvié en la
cantidad minima de agua (+ 4 mL) y se agregdé a la mezcla de reaccién. El soélido de color blanco precipité de la
solucion. Todos los volatiles se eliminaron a presién reducida. La mezcla resultante se filtrd, produciendo 145.9 g de una
mezcla transparente e incolora, a la que se agregaron 1.5 g de agua. Numero de OH: 36.9 mg de KOH/g; Numero de
acido: 0.1 mg de KOH/g; pH (1% en agua): 9.6.

Ejemplo 22
Procedimiento de prueba para probar la formaciéon de espuma de agentes humectantes en agua desionizada

Los agentes humectantes de baja espuma descritos en los ejemplos anteriores se midieron segun el procedimiento de
prueba de espuma descrito en este documento. La prueba de espuma también se llevé a cabo en una serie de agentes
humectantes comerciales. Estos incluyen:

(1) una composicion de surfactante de diol gemini acetilénico (Surfynol ™ 104H), (2) una composicion de surfactante de
etoxilato de alquilo (Multiwet™ SU) y (3) un etoxilato de alquilfenol (Triton™ CF10).

Los resultados se resumen en la tabla 1.
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Tabla 1 Datos de prueba de espuma

Ejemplo No. Altura de la espuma inmediata despuég Altura de la espuma 5 min. De tiempo de espera
de soplar aire, cm = 0.2 cm después de soplar aire, cm £ 0.2 cm

1 0.42 0.00

3 0.00 0.00

5 12.75 0.00

6 1.36 0.00

7 1.27 0.42

8 0.00 0.00

9 17.00 1.70

10 0.00 0.00

12 0.00 0.00

15 4.76 0.85

14 0.00 0.00

15 0.00 0.00

16 0.00 0.00

17 19.00 1.70

18 0.00 0.00

4 18.20 1.70

19 4.00 0.30

20 18.20 0.90

21 0.00 0.00

Diol Gemini 0.00 0.00

Etoxilato de alquilo 17.00 3.40

Etoxilato de alquilfenol 17.00 0.85
Ejemplo 23

Las medidas de DST se evaluaron para un ejemplo de la invencion y tres ejemplos comerciales: (1) Ejemplo 8, (2) una
composicion de surfactante de diol gemini acetilénico (Surfynol™ 104H), (3) una composicion de surfactante de etoxilato
de alquilo (Multiwet™ SU) y (4) un etoxilato de alquilfenol (Triton™ CF10). La prueba se realizé usando un tensiémetro
de burbuja Kruss™ BP2. En la medida de lo posible, las concentraciones de la soluciéon se mantuvieron iguales o muy
cercanas. Tres de los agentes humectantes tenian concentraciones de 0.25%-0.30% en agua desionizada. El diol
gemini tenia una solubilidad limitada en agua y solo podia afiadirse a una concentracion del 0.1%. Las edades de
superficie aumentaron de 10 ms a aproximadamente 50.000 ms. Un material de referencia que se usard para la
comparacion es el agua desionizada que tiene un resultado de DST de 72-73 mN/m.

Los resultados de la prueba DST se muestran en la figura. La edad de superficie en milisegundos (ms) se muestra en el
eje X, y la tensién superficial de la solucidon se muestra en el eje Y. El etoxilato de alquilfenol y los agentes humectantes
del diol gemini no proporcionan el mismo nivel de reduccion de la tension superficial en comparacién con los otros dos.
Su reduccioén de la tensidn superficial mejora con el aumento de la edad de superficie y eventualmente se nivela a
aproximadamente 34 mN/m a edades de superficie superiores a 5000 ms. El agente humectante del ejemplo 8
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proporciona una mejor reduccién de la tension superficial que el diol gemini y etoxilato de alquilfenol en todas las
edades de superficie medidas, y es competitivo con el etoxilato de alquilo en edades de superficie mayores a 500 ms

Se realizaron mediciones de SST en los cuatro agentes humectantes descritos anteriormente. Los cuatro agentes
humectantes se evaluaron a una concentracién del 0.3% en agua desionizada. Los valores medidos de SST de los
cuatro agentes humectantes son los siguientes:

Ejemplo 8 27.2 mN/m
Etoxilato de alquilfenol  33.6 mN/m
Etoxilato de alquilo 26.3 mN/m
Diol gemini 32.1 mN/m

El ejemplo 8 tiene una SST mas baja que el etoxilato de alquilfenol y el diol gemini, y esta cerca de la SST del etoxilato
de alquilo. El etoxilato de alquilo tiene una SST que es 1.1 mN/m menor que el resultado del ejemplo 8, sin embargo, el
agente humectante etoxilato de alquilo sufre el defecto adverso de producir mucha espuma durante su uso en
preparaciones de recubrimiento y aplicaciones desionizadas.

Ejemplo 24
Rendimiento humectante en laca de madera

Las superficies de madera revestidas con barniz a veces pueden tener poca energia superficial y ser dificiles de
humedecer. Por esta razén, se agregan agentes humectantes a las lacas de recubrimiento de madera a base de agua
para mejorar la humectacion del sustrato. Las lacas de madera se aplican por lo general con brocha, pulverizador y, a
veces, con rodillo. Estos procedimientos de aplicacion pueden incorporar espuma en el recubrimiento de laca. La
espuma atrapada en la pelicula seca afecta negativamente la propiedad protectora de la pelicula, asi como su
apariencia. La tabla 2 muestra la formula de laca de madera transparente que se uso6 para evaluar el rendimiento de
cuatro tipos de agentes humectantes.

Tabla 2 Férmula de laca de madera transparente.

Materia prima Libras Funcién Proveedor
Resina: Essential R6010 88.45 Aglutinante Essential Polymers
Agua 4.65 Disolvente -
Dowanol™ DPM 3.14 Coalescente DOW Chemical
Dowanol™ DPnB 3.14 Coalescente DOW Chemical
Muestra de prueba 0.30 Agente humectante diversos
Rheolate® 658 0.32 Espesante asociativo Elementis Specialties
Totg 100.00 -- --

Se llevaron a cabo pruebas de espuma de aplicacion para los cuatro agentes humectantes descritos en el ejemplo 24,
asi como un control sin agente humectante, segun los métodos de prueba A1 y A2. La cantidad de espuma generada
durante la aplicacion por cada uno de los diferentes métodos de aplicacion se clasificd en relacion con el control.

La tabla 3 muestra resultados para los diferentes modos de aplicacién para el control y cuatro lacas modificadas con
agente humectante. Cada una de las lacas tenia una viscosidad y brillo comparables. Las principales diferencias entre
los agentes humectantes se destacan en la espuma generada durante los diferentes métodos de aplicaciéon. Segun los
resultados para las aplicaciones con brocha y rodillo, el diol gemini y el agente humectante del ejemplo 8 parecen
causar menos problemas asociados con la formacién de espuma. Los dos agentes humectantes restantes podrian ser
problematicos durante la aplicacion con rodillo.

Tabla 3 Propiedades de prueba de pintura y pelicula seca de los diferentes agentes humectantes en la férmula de laca
de madera transparente.
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Agente humectante Control Eiemblo #8 Etoxilato de Etoxilato de alquilo
(ninguno) 3401- jemp alquilfenol 3401 3401-23-D Diol gemini 3401-23-E
3401-23-B
22 23-C
Viscosidad Brookfielg 102
(50 rpm, cps) 107 107 107 110
Bri.!lo por reduccion 76 76 75 77 77
20
60° 90 90 91 91 91
Brillopor 72 75 75 75 74
pulverizacion 20
60° 90 91 91 90 91
Prueba de 9
capacidad 3 8 7 4
humectante F
formacion de 8 7 6 3 8
espuma por brocha
formacion de . 7 6 5 1 6
espuma por rodillo
formacion de 9
espuma por 9 9 9 9
pulverizacion

Clasificacién: 10 - Excelente; 7 - bueno; 4 - Regular; 1 - Pobre.

Ejemplo 25
Humectacion de pigmentos

La humectacion de los pigmentos es esencial para obtener una difusion éptima del pigmento. Las particulas de
pigmento presentes como aglomerados estan rodeadas de aire que debe ser desplazado por el liquido para que se
produzca la humectacién de las particulas. La etapa de humectacién implica reemplazar los materiales adsorbidos en la
superficie del pigmento con liquido. Si la tension superficial del liquido es mayor que la energia superficial del pigmento
entonces no humedecera la superficie del pigmento.

El agua sola no puede humedecer la superficie de muchos pigmentos debido a su mayor tension superficial que la
energia superficial de los pigmentos. Se afiaden agentes humectantes para reducir la tensién superficial del agua y
ayudar a la humectacion del pigmento mediante la adsorcion y la orientacion en la interfaz liquido-aire, lo que reduce la
tension interfacial.

Los agentes humectantes ademas de reducir la tensién superficial del agua también tienen tendencia a estabilizar la
espuma. La espuma generada durante la produccién puede interferir con el proceso de difusién que afecta la opacidad y
el desarrollo del color, aumenta el tiempo de produccion y compromete la calidad del producto.

La capacidad de los agentes humectantes de la invencion para proporcionar una humectaciéon adecuada de pigmentos
sin una produccién excesiva de espuma se demostré en la etapa de molienda de un recubrimiento tipico a base de
agua. La etapa de molienda implica la humectacion y difusion de TiO2, dando como resultado una lechada de TiO2. El
rendimiento del agente humectante de la invencién se comparé con los agentes humectantes comerciales enumerados
en la tabla 3.

La tabla 4 muestra la formulacién usada para hacer una lechada de TiO2. Se agregaron agentes humectantes a 0.97%
de activos sobre el peso de TiO2. El antiespumante se dejo fuera intencionalmente para capturar las diferencias de
tendencia a la formacion de espuma de los agentes humectantes.

Tabla 4 Formula de lechada de diéxido de titanio

Materia prima Libras Funcién Proveedor
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Agua 26.00 Disolvente -

Proxel™ GXL 0.20 Biocida Arch Chemicals
Nuosperse® FX665 1.50 Dispersante Elementis Specialties
Surfactante no iénico 0.70 Agente humectante Varios proveedores
TiO2 DuPont R706 71.60 Pigmento Du Pont

Se mezcla usando un Dispermat ™ a 500 rpm durante 10 minutos; velocidad de punta = 1.31 m/s.

Comprobar molienda

Total 100.00

La tendencia a la formacién de espuma de cada agente humectante usado en la suspension de TiO2 se probé mediante
aplicacién con rodillo, segun la prueba A1.

La tabla 5 muestra los resultados de evaluacién de lechadas de TiO2 basadas en cuatro agentes humectantes. Cada
una de las lechadas tenia una molienda, viscosidad y brillo comparables. Las principales diferencias entre los agentes
humectantes se destacan en la espuma generada durante la fabricacion de la lechada de TiO2. El diol gemini y el
agente humectante del ejemplo 8 dieron como resultado significativamente menos espuma que la lechada a base de
etoxilato de alquilfenol y etoxilato de alquilo.

La lechada de TiO2 a base de diol Gemini mostré un grano excesivo al dibujar en un grafico de opacidad formulario
Leneta 1B usando un aplicador Bird de 3mil. El grano parece ser pequeias particulas de gel que no se pudieron
capturar en el medidor de molienda. Las particulas de gel blando pueden estar relacionadas con la baja solubilidad de
diol gemini en agua. Las caracteristicas de baja formacidon de espuma del diol gemini podrian deberse a su baja
solubilidad en agua.

El exceso de espuma generada durante la etapa de molienda puede dar como resultado un tiempo de molienda
prolongado que da como resultado la pérdida del tiempo de produccién y una calidad inferior del producto terminado. La
adicion de antiespumante en exceso para vencer la espuma aumentara el coste del producto y posiblemente
comprometera las propiedades finales de la pelicula.

Tabla 5 Resultados de la prueba de los diferentes agentes humectantes en la férmula de lechada de TiOz2.

Agente humectante Ejemplo 8 Etoxilato de alquilfenol Etoxilato de alquilo Gemini Diol

Viscosidad Brookfield (50 rpm, 354 480 326 312

cps)

Brillo por reduccion 20° 70+ 70+ 70+ 70+
60° 90+ 90+ 90+ 90+

Molienda Hegman 8 8 7 7

Apariencia dibujada Suave Suave Suave Arenosa

formacién de espuma por 9 1 1 9

rodillo

Clasificacion: 10 - Excelente; 7 - bueno; 4 - Regular; 1 - Pobre.

Ejemplo 26
Aplicacion en recubrimientos decorativos -

Los recubrimientos a base de agua estan formulados con diversos ingredientes tales como disolventes, aglutinantes,
pigmentos o cargas, agentes humectantes y dispersantes surfactantes, formadores de pelicula, biocidas,
antiespumantes y modificadores de la reologia. Los agentes humectantes se usan para diversos fines en recubrimientos
a base de agua. Estos incluyen la humectacion de pigmentos para una difusidon éptima de pigmentos que proporcionan
control de la opacidad y el desarrollo del color. Promueven la humectacion de sustratos de baja energia superficial, lo
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que resulta en una mejor adhesion a dichas superficies. Los agentes humectantes también se pueden usar como
ayudas de nivelacion.

Debido a que los recubrimientos a base de agua se comercializan como recubrimientos ecoldgicos, los disolventes
usados tradicionalmente en estos recubrimientos se han eliminado o han reducido significativamente su concentracion.
Como resultado, los recubrimientos enfrentan mayores desafios en areas tales como la estabilidad de congelacion y
descongelacion, un tiempo de apertura mas corto y la pintura de la piel. Los agentes humectantes son utiles hasta cierto
punto en propiedades de rendimiento tan exigentes. Sin embargo, los agentes humectantes tienden a hacer que el
recubrimiento sea sensible al agua, lo que resulta en una baja resistencia a la formacion de ampollas y rubor, lixiviacion
de surfactantes, formacién de espuma, bruiido, ablandamiento de la pelicula y afectan la resistencia a las manchas.
Debido a estas preocupaciones, el agente humectante de la invenciéon se evalué en un recubrimiento tipico a base de
agua y se compard con los agentes humectantes comerciales enumerados en la tabla 3. La tabla 6 muestra la
formulacion usada para hacer un recubrimiento deco de prueba. Se agregaron agentes humectantes de muestra en el
descenso a 0.30% de activos sobre el peso total de la pintura. Idealmente, el agente humectante debe agregarse antes
de los pigmentos para humedecer los pigmentos esenciales en el proceso de difusion. Sin embargo, para esta
evaluacion, los agentes humectantes se agregaron en el descenso para minimizar la variabilidad del proceso. La
formulacion tenia 11.11 libras/galén; 53.4% en peso de sélidos; 37.4% en volumen de sdlidos; 27.9% de PVC; 0.2
Ibs./gal VOC; y 21.0 g/l VOC.

Tabla 6. Formulacién del recubrimiento Deco

Materia prima Libras Funcién Proveedor
Agua 15.66 Disolvente -

Proxel™ GXL 0.10 Biocida Arch Chemicals
Nuosperse® FX665 1.00 Dispersante Elementis Specialties

Mezclar a baja velocidad durante 2-3 minutos

Didxido de titanio R706 |27.50 Encubrir DuPont

Minex® 7 2.50 Sheen Control Unimin Corporation

Mezclar a 1500 rpm durante 5 minutos; velocidad punta 6.28 m/s. Moler 6+ a 1000 rpm; velocidad punta 4.19 m/s

Hidroxido de amonio 0.15 Solucién reguladora Sigma Aldrich

Mezclar 2-3mins.

Rhoplex™ HG706 49.34 Resina DOW Chemicals
Dapro® DF39 0.10 Antiespumante Elementis Specialties
Texanol 0.60 Coalescente Eastman Chemical Company

Mantener 1000 rpm; velocidad punta 4.19 m/s. Agregar los siguientes ingredientes

Rheolate® HX6010 2.20 Modificador de reologia Elementis Specialties

Rheolate® CVS10 0.50 Modificador de reologia Elementis Specialties

Mezclar 5 min. Luego agregar

Dapro® DF39 0.35 Antiespumante Elementis Specialties

Total 100.00

Se realiz6 un lote maestro, sin agente humectante, y luego se dividié en partes iguales. El antiespumante se mantuvo
intencionalmente al minimo en la formula para capturar las diferencias de tendencia a la formacién de espuma de los
agentes humectantes.

La tabla 7 muestra los resultados de la evaluacion del recubrimiento deco de prueba basado en cuatro agentes
humectantes. Cada uno de los recubrimientos tuvo un rendimiento comparable en algunas propiedades de aplicacion.
Las diferencias entre los agentes humectantes se ven en sus caracteristicas de formacion de espuma, aceptacion del
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color, resistencia al tinte, estabilidad al congelamiento y descongelamiento, pandeo, lavabilidad y resistencia temprana
al bloqueo. Cada propiedad se midié por los métodos descritos en este documento.

Tabla 7: Evaluacion del recubrimiento deco que contiene diferentes agentes humectantes.

Etoxilato

Agente humectante Ninguno Ejemplo de EtoxnaFo de Diol Gemini
8 - alquilo
alquilfenol
D562 Viscosidad Stormer (KU) 105 101 99 97 104
D4287 (1) Cono y Placa ICI (Poise) 1.57 1.55 1.53 1.42 1.60
D523 (2) Brillo (60°/85°) 39/73 39/74 38/74 43/76 40/72
D4400 Sag mils 18 16 12 Gotas| 12 Gotas 14
D4062 Nivelacion 9 9 9 9 9
formacién de espuma - 8 75 6 6 8
Rodillo
D2486 Ciclos de fregado 449 456 462 450 587
D4828 Lavabilidad 7 6.5 6 5 5.5
D7190 Lixiviacion de surfactante Pasa Pasa Pasa Pasa Pasa
Resistencia a la ampolla (2
D714 horas de contacto con el 10 10 10 10 10
agua)
Resistencia al rubor (2 horas 9 9 9 9 9
de contacto con el agua)
Resistencia al tinte 100.00 99.12 99.37 99.05 99.91
TestC Prueba de aceptacién de 9 9 9 9 9
color
Resistencia al bloqueo
D4946 temprano (24 horas de 7.7 7.3 8.3 6.0 6.7
curado; promedio de 3)
D6736 (3) Resistencia a la friccion (% | goiangar Sin Sin | 5in cambio| Sin cambio
de cambio en brillo) cambio| cambio
DATOS DE ESTABILIDAD
Viscosidad (KU; 12 dias) 93 95 94 91 97
Envejecido a 60 °C
ASTM# D1849 24 h. Espuma 8 7.5 6 6 8
12 Dias Espuma 8 7 6 6 6
Viscosidad (KU; 12 dias) 104 102 99 100 106
Pru_eba de estabilidad del 24 h. Espuma 8 7 5 2 7
rodillo B
12 Dias Espuma 8 7 5 4 4
1€r Ciclo Falla Pasa Pasa Pasa Falla
C lar D I
Agr']l'gll\i ;’b 8382%0?4?)6 ar 2° Ciclo NA Pasa Pasa Pasa NA
3° Ciclo NA Pasa Pasa Pasa NA
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Clasificacion: 10 - Excelente; 7 - Bueno; 4 - Regular; 1 - Pobre.

Ejemplo 27
Andlisis de difusion de gotas de agua

Para evaluar la capacidad del agente humectante de la invencién para impartir propiedades humectantes a una
formulacion a base de agua, se llevd a cabo un experimento simple, en el que se prepararon soluciones acuosas
diluidas de agente humectante y se aplicaron a un sustrato sélido de baja energia. El grado en que la solucién aplicada
se extendidé sobre el sustrato se us6 como una medida del rendimiento del agente humectante. También se prepararon
soluciones similares de agentes humectantes comerciales enumerados en la tabla 3 y se agregaron al sustrato de
manera similar. Una comparacién de las tasas de difusidon para estas soluciones proporcioné una medida relativa del
rendimiento de humectacion para estos surfactantes, que se muestra en la tabla 8.

Tabla 8 Resultados de la prueba

Liquido Dimensiones del liquido depositad
Dimensiones del panel de prueba en de color blanc (95 mm x 145 mm)
Agua desionizada (referencia) 21 mm x 22 mm
Ejemplo 8 0.3 % Ac 71 mm x 91 mm
Etoxilato de alquilfenol 0.3 % Ac 38 mm x 41 mm
Etoxilato de alquilo 0.3 % Ac 76 mm x 105 mm
Diol gemini 0.3 % Ac 31 mm x 37 mm

A partir de los resultados enumerados en la tabla 8, tanto el etoxilato de alquilfenol como el diol gemini solo
proporcionan una ligera mejora en la difusion de humectacion sobre la muestra de agua blanco. La composicion de la
invencion y el etoxilato de alquilo proporcionan una difusion de humectaciéon mucho mejor del liquido. Los resultados de
clasificacion de este experimento de difusion son: (1) etoxilato de alquilo; (2) composicién de la invencion; (3) etoxilato
de alquilfenol que es aproximadamente igual a (4) diol gemini. Estos resultados estan en el mismo orden relativo de los
resultados de tension superficial estatica medidos y los resultados de tension superficial dinamica tomados del intervalo
de 30,000-50,000 milisegundos (ms) de la curva DST.

19




10

15

20

25

30

35

ES 2776 635 T3

REIVINDICACIONES
1. Un agente humectante que comprende una composicioén segun la férmula (1):
Hﬂp

RZ Jy Rt /z

¥
en la que

R" se selecciona de nonilo, isononilo, 3,5,5-trimetilhexilo, octilo, 2-metilheptilo, 2-etilhexilo, 2,2,4-trimetil pentilo, 4-metil
pentilo, heptilo, hexilo y combinaciones de los mismos;

R? se selecciona de hidrogeno, metilo o etilo;
R3 se selecciona de hidrogeno o metilo;

R* se selecciona de hidrogeno o metilo;

R5 se selecciona de metilo o etilo;

x es 0;

y varia desde 2 a 5;

z varia desde 3 a 10;

en la que R? es diferente de R*.

2. El agente humectante segun la reivindicacion 1, que comprende ademas una composicion segun la formula (l1):

R"
B
R /a bt RY Je

en la que R® es igual a R', R” es igual a R?, R8 es igual a R® y R? es igual a R*, a es igual a x, b es igual ay y c es igual
az.

3. El agente humectante segun cualquiera de las reivindicaciones 1 o 2, en el que un 0.3% en peso de solucion de la
composicion de agente humectante en solucién acuosa tiene una tension superficial dinamica determinada como se
describe en la seccion de métodos de prueba que varia desde 50 mN/m a 25 mN/m; 45 mN/m a 25 mN/m; 40 mN/m a
25 mN/m; o 35 mN/m a 25 mN/m cada uno a una edad de superficie de 1000 ms o menos.

4. El agente humectante segun cualquiera de las reivindicaciones 1 o 2, en el que un 0.3% en peso de solucién del
agente humectante en solucidon acuosa tiene una tension superficial estatica determinada como se describe en la
seccién de métodos de prueba que varia desde 45 mN/m a 25 mN/m; 40 mN/m a 25 mN/m; 0 35 mN/m a 25 mN/m

5. El agente humectante segun cualquiera de las reivindicaciones 1 0 2, en el que un 0.3% en peso de solucién del
agente humectante en solucidon acuosa tiene un valor de espuma determinado como se describe en la seccion de
métodos de prueba de menos de 17 cm cuando se mide a una concentracion de 0.3 % en peso segun el procedimiento
de prueba de espuma y tiene un valor de espuma determinado como se describe en la secciéon de métodos de prueba
de menos de 3 cm cuando se mide a una concentracion de 0.3% en peso 5 minutos, después de completar el
procedimiento de prueba de espuma.

6. Un método para desespumar y/o para prevenir la formacién de espuma de medios liquidos, que comprende mezclar
el agente humectante segun cualquiera de las reivindicaciones 1-5, una emulsion del mismo, o un polvo del mismo, con
el medio liquido.

7. El método segun la reivindicacién 6, en el que el medio liquido comprende un polimero de latex.
8. El método segun la reivindicacioén 6, en el que el medio liquido comprende un pigmento.

9. Una composicion acuosa que comprende una cantidad eficaz del agente humectante de cualquiera de las
reivindicaciones 1 0 2, en la que la composicién acuosa tiene un valor de espuma de menos de 17 cm cuando se mide a
una concentracion de 0.3 % en peso, segun el procedimiento de prueba de espuma y tiene un valor de espuma
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determinado como se describe en la seccion de métodos de prueba de menos de 3 cm, cuando se mide a una
concentracion de 0.3% en peso, 5 minutos después de completar el procedimiento de prueba de espuma; en el que la
composicion acuosa tiene una tension superficial estatica que varia desde 45 mN/m a 25 mN/m; 40 mN/m a 25 mN/m; o
35 mN/m a 25 mN/m, cuando se mide a una concentracion de 0.3% en peso.

10. La composicidn acuosa segun la reivindicacion 9, en la que la composicién acuosa comprende un polimero de latex.
11. La composicién acuosa segun la reivindicacion 9, en la que la composicién acuosa comprende un pigmento.

12. El uso de los agentes humectantes segun las reivindicaciones 1-5 en composiciones de recubrimientos que incluyen
recubrimientos arquitectoénicos, industriales y en polvo.
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