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(57)【要約】
６０℃超の温度（Ｔｃｕｒ）において硬化されるべき組
成物中の垂れコントロール剤（ＳＣＡ）として混合物を
使用する方法において、該組成物が、バインダー及び混
合物を含み、ここで該混合物は（ａ）意図される硬化温
度より少なくとも１０℃より低い融解温度（Ｔｍ１）を
有し、そうすることにより条件Ｔｍ１＜（Ｔｃｕｒ－１
０℃）を満足するチキソトロピー誘発性粒状ポリウレア
生成物、及び（ｂ）第二のチキソトロピー誘発性粒状成
分であって、少なくとも上記硬化温度までの温度におい
てその粒状性を保持する成分を含む方法。
【選択図】図１
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
６０℃超の温度（Ｔｃｕｒ）において硬化されるべき組成物において垂れコントロール剤
（ＳＣＡ）として混合物を使用する方法において、該組成物が、バインダー及び上記混合
物を含み、ここで該混合物は
　　　（ａ）意図される硬化温度より少なくとも１０℃低い融解温度（Ｔｍ１）を有し、
従って条件Ｔｍ１＜（Ｔｃｕｒ－１０℃）を満足するチキソトロピー誘発性粒状ポリウレ
ア生成物；及び
　　　（ｂ）少なくとも上記硬化温度までの温度においてその粒状性を保持する第二のチ
キソトロピー誘発性粒状成分
を含む、上記方法。
【請求項２】
上記組成物が９０℃超、より好ましくは１２０℃超の温度（Ｔｃｕｒ）において硬化され
る、請求項１に記載の混合物を使用する方法。
【請求項３】
上記組成物が１２０℃～１５０℃の温度（Ｔｃｕｒ）において硬化される、請求項１～２
のいずれか１項に記載の混合物を使用する方法。
【請求項４】
該混合物の上記ポリウレア生成物（ａ）が６０℃超の融解温度を有する、請求項１～３の
いずれか１項に記載の混合物を使用する方法。
【請求項５】
上記第一ポリウレア成分（ａ）の融解温度が（Ｔｃｕｒ－６０℃）より高い、より好まし
くは（Ｔｃｕｒ－５０℃）より高い、さらにより好ましくは（Ｔｃｕｒ－４０℃）より高
い、請求項１～４のいずれか１項に記載の混合物を使用する方法。
【請求項６】
上記第二の粒状成分（ｂ）が融解温度（Ｔｍ２）を有し、ポリウレア生成物及び上記第二
の粒状成分の融解温度が条件Ｔｍ２≧（Ｔｍ１＋１０℃）を満足する、請求項１～５のい
ずれか１項に記載の混合物を使用する方法。
【請求項７】
混合物のポリウレア反応生成物（ａ）が、アミンと置換又は無置換の直鎖脂肪族ポリイソ
シアネート又はそのイソシアヌレートとの反応により誘導される、請求項１～６のいずれ
か１項に記載の混合物を使用する方法。
【請求項８】
混合物の上記ポリウレア反応生成物（ａ）が、アミンとヘキサメチレン－１，６－ジイソ
シアネート（ＨＭＤＩ）との反応により誘導される、請求項１～７のいずれか１項に記載
の混合物を使用する方法。
【請求項９】
混合物の上記ポリウレア反応生成物（ａ）が、アミンとヘキサメチレン－１，６－ジイソ
シアネート（ＨＭＤＩ）のイソシアヌレート誘導体との反応により誘導される、請求項１
～６のいずれか１項に記載の混合物を使用する方法。
【請求項１０】
混合物の上記ポリウレア反応生成物（ａ）が、対掌体過剰で用意されたキラルなモノアミ
ンから誘導される、請求項１～９のいずれか１項に記載の混合物を使用する方法。
【請求項１１】
混合物の第二成分（ｂ）がシリカ、ポリマー状マイクロゲル、粘土、及びポリウレアに基
づく生成物からなる群から選択される、請求項１～１０のいずれか１項に記載の混合物を
使用する方法。
【請求項１２】
混合物の上記第二成分（ｂ）がポリウレア反応生成物である、請求項１～１１のいずれか
１項に記載の混合物を使用する方法。
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【請求項１３】
上記第二成分（ｂ）のポリウレア反応生成物がポリイソシアネートとアミンとの反応によ
り誘導され、上記ポリイソシアネートが、ＨＭＤＩ，トランス－１，４－シクロヘキシレ
ンジイソシアネート，ｍ－キシリレンジイソシアネート，ｐ－キシリレンジイソシアネー
ト，テトラメチルキシリレンジイソシアネート及びトルエンジイソシアネートからなる群
から選択される、請求項１２に記載の混合物を使用する方法。
【請求項１４】
上記第二成分（ｂ）を誘導するために使用される上記アミンが、ｎ－脂肪族アミン、シク
ロヘキシルアミン、ベンジルアミン、及び２－フェネチルアミンからなる群から選択され
る、請求項１３に記載の混合物を使用する方法。
【請求項１５】
上記混合物が５～９５重量％の上記第一ポリウレア反応生成物（ａ）、及び９５～５重量
％の上記第二粒状生成物（ｂ）を含む、請求項１～１４のいずれか１項に記載の混合物を
使用する方法。
【請求項１６】
上記組成物が溶媒をさらに含むコーティング組成物である、請求項１～１５のいずれか１
項に記載の混合物を使用する方法。
【請求項１７】
上記組成物が架橋剤をさらに含むコーティング組成物である、請求項１～１６のいずれか
１項に記載の混合物を使用する方法。
【請求項１８】
コーティング組成物の上記架橋剤がブロックされたイソシアネートを含む、請求項１７に
記載の混合物を使用する方法。
【請求項１９】
コーティング組成物の上記架橋剤が非イソシアネートタイプである、請求項１７に記載の
混合物を使用する方法。
【請求項２０】
コーティング組成物の上記架橋剤がメラミンホルムアルデヒドタイプである、請求項１９
に記載の混合物を使用する方法。
【請求項２１】
上記組成物又はコーティング組成物が（組成物の合計重量に対して）０．０５～１０重量
％の上記混合物を含む、請求項１～２０のいずれか１項に記載の混合物を使用する方法。
【請求項２２】
バインダーの存在下で、かつ任意的に溶媒及び／又は架橋剤の存在下で、第一ポリウレア
生成物及び第二粒状生成物を混合することを含む、チキソトロープ性の組成物を製造する
方法。
【請求項２３】
上記第二粒状生成物がポリウレア生成物を含み、上記混合の工程が上記第一ポリウレア生
成物（ａ）及び第二ポリウレア生成物（ｂ）を反応生成物として互いの存在下で及び上記
バインダーの存在下で共沈殿させることを含む、請求項２２に記載の方法。
【請求項２４】
請求項２２～２３のいずれか１項に記載の方法に従って製造された組成物。
【請求項２５】
バインダー及び垂れコントロール剤（ＳＣＡ）として（ａ）融解温度Ｔｍ１を有するチキ
ソトロピー誘発性粒状ポリウレア生成物及び（ｂ）Ｔｍ２＞（Ｔｍ１＋１０℃）である融
解温度Ｔｍ２を有する第二のチキソトロピー誘発性粒状成分の混合物を含む組成物を硬化
する方法において、上記組成物を、６０℃より高いがＴｍ１＜（Ｔｃｕｒ－１０℃）＜Ｔ

ｍ２である硬化温度Ｔｃｕｒに加熱することを含む方法。
【請求項２６】
該組成物が施与された基体上で上記硬化工程が起きる、請求項２５に記載の方法。
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【請求項２７】
上記硬化温度Tｃｕｒが１２０℃～１５０℃の範囲、最も好ましくは約１４０℃である、
請求項２５～２６のいずれか１項に記載の方法。
【請求項２８】
上記組成物が、非イソシアネートタイプ、好ましくはメラミンホルムアルデヒドタイプの
架橋剤をさらに含む、請求項２７に記載の方法。
【請求項２９】
（ａ）融解温度Tm1を有するチキソトロピー誘発性粒状ポリウレア生成物及び（ｂ）Tm２
＞（Tm1+１０℃）である融解温度Tm２を有する第二チキソトロピー誘発性粒状成分を含む
、垂れコントロール剤（SCA）として使用するための混合物。
【請求項３０】
Tm1＜１３０℃及びTm2＞１４０℃である、請求項２９に記載の混合物。
【請求項３１】
Tm1＞５０℃、好ましくは＞７０℃、より好ましくは＞８０℃、最も好ましくは＞９０℃
である、請求項３０に記載の混合物。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
本発明は、硬化可能な組成物、より特に硬化可能なコーティング組成物における垂れコン
トロール剤としてのチキソトロピー誘発剤の混合物の使用に関する。
【背景技術】
【０００２】
表面を保護し、材料の審美的及び機能性を強化するためのポリマーコーティングの使用は
周知である。これらのポリマーコーティングは、典型的にはローリング、刷毛塗り、散布
、キャスティング及び空気又は静電噴霧のような技術を使用して液体系として表面に施与
される。
【０００３】
これらの液体系のレオロジー的プロフィールをコントロールしてコーティングが選択の方
法により問題なく基体に施与されることができ、次に基体上で均一に流れ、施与工程によ
り導入された表面の不均一性ならびに下にある基体からの不均一性ができるだけ均一にさ
れることを許す必要性がある。付随的に、施与された液状フィルムは非水平な基体上で垂
れ下がる又は裂けを形成することが許されるべきではない。そのような垂れ下りは、厚い
フィルムコーティングが施与されるとき、及び基体が特徴、例えば、フィルムの局所的な
ビルドアップを促進することのできる端、穴、及びハイライト線を有する場合に特に著し
い。
【０００４】
これらの要求の結果、偽塑性の、チキソトロープ性のレオロジープロフィールを作り、垂
れを制限する又は防ぐために、コーティング組成物におけるレオロジー調節剤の使用が広
まっている；自動車コーティング市場において特に重要である。より特に、垂れの複雑な
状態のない、極度に十分に均一化されたフィルムを得ることが最も重要であるその産業に
おいて使用される透明コーティングの場合特に特に重要である。
【０００５】
コーティング組成物を基体に施与する工程に続いて、多くのコーティングは硬化及び／又
は乾燥工程に付される；これらの後の段階においてコーティングのレオロジー的プロフィ
ールをコントロールすることは同様に重要である。例えば、基体に施与された流動体のト
ップコート層が、部分的には揮発性化合物の放出のために収縮するとき、下にある基体の
プロフィールはコート層に転写され得る。この工程は「遠距離描写（telegraphing）」と
して公知であり、元々噴霧工程において導入される粗さから独立している。施与に続いて
加熱工程及び任意的な低温でのフラッシュオフ期間を使用する施与の場合、噴霧の粗さは
かなりの程度まで均一化することが許されたかもしれないが、溶媒の蒸発は、乾燥／硬化
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のこれらの後の段階に新たな粗さを導入し、従って元々十分均一化されていた表面を乱し
得る。トップコートが収縮すればするほど、基体の粗さのこの転写はより著しい可能性が
ある。乾燥及び／又は硬化工程の間に発現する、この遠距離描写された粗さは、遠距離描
写された粗さの（部分的な）発現の後、かつそれが最終的に架橋する前に、コーティング
フィルムがまだ十分な可動性（「流動性」）が残されているならば、まだ均一されること
ができる。
【０００６】
完璧ではない基体上の、例えば、層の厚さの変動、及び発現される表面張力の勾配の影響
に関連する他の物理的現象もまた、新たな表面の粗さの後の段階の導入に貢献し、また後
の段階の流動性が再び均一化されることを要求する。
【０００７】
加熱サイクルにおいてずっと十分に続き、他方で、最初に導入される噴霧の粗さの十分な
均一化（leveling）を与えるだけでなく、乾燥／硬化サイクルの最後の段階においてのみ
発現する基体の粗さの均一化をも与え、コーティング配合物の効果的な垂れ減少の良好な
バランスを許す、６０℃超の温度において実行される硬化サイクルを有する、コーティン
グ施与のためのレオロジーコントロール剤に対する必要性がある。
【０００８】
現在入手可能なレオロジーコントロール剤は、施与、硬化、及び乾燥段階を通して対立す
るレオロジー的要求を補償し損なうことにより、この理想的なバランスから一方又は他方
の側へと逸脱する傾向がある。
【０００９】
レオロジーコントロール剤、例えば有機粘土及びヒュームドシリカ、は高温硬化工程が使
用されるクリアコート配合物の垂れを制限するために使用されてきた。そのようなレオロ
ジーコントロール剤はＣ．Ｈ．Ｈａｒｅ著「ペイントのフローを調節するためのチキソト
ロープ及び添加剤」Ｊ．Ｐｒｏｔ．Ｃｏａｔ　Ｌｉｎｉｎｇｓ，第７９号（２００１年４
月）に記載されている。レオロジーコントロール剤は、施与後に高い構造粘度をビルドア
ップすることにより垂れを制限する。もしこの構造粘度が硬化サイクルにおいてあまりに
も速く失われると、熱いコーティングフィルムの低粘度のために、硬化の遅い段階におい
てまだ垂れが起きる可能性がある。したがって、これらのレオロジーコントロール剤は硬
化サイクルの間に高い粘度を維持するように作用する。しかし、そのそのような高温活性
なレオロジーコントロール剤は、乾燥／硬化の遅い段階においてのみ発現する、外観に負
の効果を有する遠距離描写された粗さの均一化を許すコーティングの潜在能力を制限する
。
【発明の開示】
【課題を解決するための手段】
【００１０】
先行技術のこれらの欠点は、６０℃超の温度（Tｃｕｒ）において硬化されるべき組成物
中の垂れコントロール剤（ＳＣＡ）としての混合物の使用を開示する本発明により克服さ
れ、該組成物はバインダー及び混合物を含み、ここで該混合物は（ａ）意図される硬化温
度より少なくとも１０℃低い融解温度（Tm1）を有し、従って条件Tm1＜（Tｃｕｒ－１０
℃）を満足するチキソトロピー誘発性粒状ポリウレア生成物；および（ｂ）少なくとも該
硬化温度までの温度においてその粒状性を保持する第二のチキソトロピー誘発性粒状成分
を含む。用語「垂れコントロール」は、本明細書において主目的として顔料の沈澱現象を
含むことは意図されていない。チキソトロピー誘発性粒子（ａ）の融解温度はその粒状性
が硬化温度より低い温度において有効に失われるように選択される。
【００１１】
垂れコントロール剤（ＳＣＡ）として作用するとき、混合物は、施与に関連する、高い及
び中程度の剪断応力（＞５Ｐａ）における低い粘度と、非水平の表面上での湿ったコーテ
ィング層中の重力により作られる応力に対応する、低い剪断応力における高い粘度（＜ｌ
Ｐａ）とを併せ持つチキソトロープ性挙動を示す。このチキソトロープ性は、コーティン
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グが均一にされるにつれて表面上でまだ湿っている間に垂れ下がらないことを保障する、
施与の後の速い時間依存性粘度の回復をさらに特徴とする。重要なことであるが、該混合
物は、それを含むコーティング組成物の乾燥／硬化の間に、遅い段階の遠距離描写される
粗さの良好な均一化コントロールを提供する。
【００１２】
出願人は、該混合物の高い融解温度成分と低い融解温度成分間で機能的な相互関係がある
ことを見出した。該混合物のチキソトロープ性の挙動は硬化の遅い段階において、例えば
、溶媒の損失により収縮が起きた後でさえ、いくらかのフローを示す；これは下にある基
体から遠距離描写される表面の不均一性を均一にするのに有利であると考えられる。さら
に、これらの特徴は液状コーティング組成物の貯蔵時間で有意に変化しないことが示され
た。
【００１３】
本発明の好ましい実施態様に従うと、該混合物は９０℃、より好ましくは１２０℃超の温
度において硬化されるべき組成物において使用される。最も好ましくは、該混合物は１３
０℃～１５０℃の温度において硬化されるべき組成物において使用される。
【００１４】
用語「融解する」は、本明細書において熱的に誘発される固体から液体への状態変化及び
熱的に誘発される、溶媒含有系における固体の溶解又は分解の両方を含むことが意図され
る。さらに、該混合物の成分（ｂ）には、組成物の硬化のために使用されるいかなる温度
においても融解を示さないものがあることも想定される。実際的な目的のために、これら
の成分の溶融温度は無限であるとみなされることができる。
【００１５】
該混合物（チキソトロープ性の剤）の成分の融解温度（Ｔｍ）は、樹脂／溶媒混合物中に
粒子の形態でチキソトロープ剤を含む試料の示差走査熱量測定（ＤＳＣ）から得られた。
ＤＳＣ実験は、ＴＡインスツルメンツ社のＤＳＣ２９２０、アルミニウム、及び１０±５
ｍｇの物質を含む密閉されたルツボを使用して行われた。試料は、最初低温（－４０℃～
０℃）に冷却され、３分間、等温で整えられた。次に、ヘリウム雰囲気下、試料は１０℃
／分の速度で混合物の融解温度より十分上の高温（１２５℃以上）に上昇された（２５ｍ
ｌ／分）。加熱運転において記録された熱フローに見られる吸熱ピークが積算され、吸熱
熱量の８０％が消費されたところの温度がＴｍ値として使用された。
【００１６】
重要なことであるが、ポリウレア反応生成物（ａ）は、フラッシュオフ段階でレオロジー
的に活性である。さらに、第二成分（ｂ）は、コーティングのゲル化が起きる前に混合物
の硬化の間に残っている粒子においてその粒状性を失わない；第二成分（ｂ）が硬化サイ
クルを通じて構造的な粘度の貢献を維持することができるように選択される。
【００１７】
２成分のレオロジー調節剤は、公知の単独成分系を使用して、達成され得ない柔軟性を提
供する。混合物の組成、特に個々の成分の相対量及び個々のレオロジー的効率は、施与さ
れるべきコーティングの厚さ；水平に関する基体の配向；表面張力；施与後のコーティン
グ組成物の任意の付随的な硬化に関する熱的状態；施与された溶媒の量及び蒸発性；溶媒
の損失及び温度の変化に応答する粘度；溶媒が蒸発すると発現する表面張力の勾配及び硬
化速度を補償するように（そしてコーティングを最適化するように）適合されることがで
きる。
【００１８】
好ましくは、該混合物中のポリウレア反応生成物：第二成分の（重量）比は５：９５超，
より好ましくは１０：９０超、最も好ましくは２０：８０超である。さらに好ましくは、
該混合物中のポリウレア反応生成物：第二成分の（重量）比は、９５：５より低く，より
好ましくは９０：１０より低く、最も好ましくは８０：２０より低い。該混合物中の各成
分の重量比の変化は重要な最適化ツールであることは明らかである。
【００１９】
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特に、高温のフローは成分（ａ）及び（ｂ）のそれぞれの融解温度及びそれらが使用され
る比を調節することによりコントロールされることができ、より滑らかでより光沢のある
コーティング表面を作りだすことを許す。
【００２０】
本発明の好ましい実施態様に従うと、ポリウレア生成物（ａ）の融解温度（Tm1）は、組
成物の意図された硬化温度より１０℃下より上である。ポリウレア生成物の融解温度は６
０℃より高いが、該混合物が使用される組成物の硬化温度より１０℃超下である（すなわ
ち６０℃＜Ｔｍ＜Tｃｕｒ－１０℃）であることが好ましい。該第一ポリウレア成分（ａ
）の融解温度（Tm1）は、（Tｃｕｒ－６０℃）より高く、より好ましくは（Tｃｕｒ－５
０℃）より高く、さらにより好ましくは（Tｃｕｒ－４０℃）より高いこともまた好まし
い。
【００２１】
本発明の好ましい実施態様に従うと、ポリウレア反応生成物（ａ）はアミンとポリイソシ
アネートとの反応により誘導される。好ましくは、該ポリイソシアネートは、脂肪族のも
のであり、好ましくは該アミンは主としてモノアミンを含む。特定の実施態様において、
該アミンは非ラセミの混合物において、すなわち対掌体過剰で提供されるキラルなモノア
ミンである。用語「キラルなモノアミン」は、炭素原子に共有結合で結合されたアミンで
あって、該炭素原子が３つの異なる置換基を有し、その結果キラルであるアミンを意味す
ることが意図される。幅広いキラルアミンが原則として使用され得る。好ましくは、キラ
ルなアミンは、アミン基に隣接する炭素原子上に１つの水素原子及び２つの異なる他の置
換基を有するアミンである。
【００２２】
複数のチキソトロピー誘発性粒状化合物が、該混合物の高融解温度安定成分（ｂ）のため
に当業者により想定され得るが、この第二成分はシリカ、ポリマー状マイクロゲル、粘土
、及びポリウレアをベースとする生成物からなる群から選択されることが好ましい。好ま
しくは、該混合物の該第二成分（ｂ）は、ポリウレア反応生成物であり、より好ましくは
該第二成分のポリウレア反応生成物はポリイソシアネートとアミンとの反応により誘導さ
れ、該ポリイソシアネートは、ＨＭＤＩ，トランス－１，４－シクロヘキシレンジイソシ
アネート，ｍ－キシリレンジイソシアネート，ｐ－キシリレンジイソシアネート，テトラ
メチルキシリレンジイソシアネート及びトルエンジイソシアネートからなる群から選択さ
れる。
【００２３】
本発明は、バインダー及び垂れコントロール剤（ＳＣＡ）として、（ａ）融解温度Tm1を
有するチキソトロピー誘発性粒状ポリウレア生成物及び（ｂ）Ｔｍ２＞Tm1＋１０℃であ
る融解温度Ｔｍ２を有する第二のチキソトロピー誘発性粒状成分を含む組成物を硬化する
方法であって、該方法が該組成物を、６０℃より高いが、Tm1＜（Tｃｕｒ－１０℃）＜Ｔ

ｍ２の硬化温度Tｃｕｒまで加熱することを含む。
【００２４】
コーティング技術の分野において典型的であるように、この硬化方法は組成物が施与され
た基体上で起きることが好ましい。さらに、該硬化温度Tｃｕｒは、１２０℃～１５０℃
の範囲であり、最も好ましくは約１４０℃である。２つの記載された方法の実施態様は架
橋剤（特に非イソシアネートタイプを含む）及び溶媒をさらに含む組成物に関してもまた
当てはまる。
【００２５】
本発明のさらなる局面に従うと、（ａ）融解温度Tm1を有するチキソトロピー誘発性粒状
ポリウレア生成物及び（ｂ）融解温度Ｔｍ２（ここでＴｍ２＞（Ｔｍ１＋１０℃））を有
する第二のチキソトロピー誘発性粒状成分を含む、垂れコントロール剤（ＳＣＡ）として
使用されるための混合物が提供される。好ましくは、混合物の融解性は式Tm1＜１３０℃
かつＴｍ２＞１４０℃により定義される。そのような実施態様において、Tm1＞５０℃，
好ましくは＞７０℃，より好ましくは＞８０℃最も好ましくは＞９０℃であることが好ま
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しい。
【００２６】
本発明は、コーティング組成物において垂れコントロール剤として該混合物を使用する方
法であって、該コーティング組成物が、例えば、さらなる成分としての溶媒及び／又は架
橋剤とともにバインダー中で分散されている混合物を含む方法に関する。
【００２７】
本発明は、自動車のＯＥＭ、自動車の補修（refinish）、及び自動車のプラスチック施与
のためのクリアコーティングの製造において使用されるコーティング組成物自身における
垂れコントロール剤としての混合物の使用に特に関する。
【発明を実施するための最良の形態】
【００２８】
低い融解温度（Tm1）のポリウレア生成物（ａ）は典型的にポリイソシアネートと主にモ
ノアミンとの反応により、又は逆転された官能性、又は効果的にモノイソシアネート（選
択的に１のサイドにおいて反応されたジイソシアネートを含む）とポリアミンとの反応に
より製造される。ポリイソシアネートの接頭語「ポリ」は、少なくとも２つの挙げられた
官能基が、それぞれ「ポリ」化合物に存在することを示す。ポリウレア生成物がアミンと
ポリイソシアネートとの反応生成物により製造されるとき、ジウレア化合物又はトリウレ
ア生成物を製造することが好ましい。
【００２９】
ポリイソシアネートは、脂肪族、脂環式、アラルキレン，及びアリーレンポリイソシアネ
ートから、より好ましくは置換又は無置換の直鎖脂肪族ポリイソシアネート（及びそれら
のイソシアヌレート、ビューレット、ウレトジオン）及び置換又は無置換のアラルキレン
及びシクロヘキシレンポリイソシアネートからなる群から好ましく選択される。ポリイソ
シアネートは通常２～４０、好ましくは４～１２の炭素原子をＮＣＯ基の間に含む。ポリ
イソシアネートは好ましくは４以下のイソシアネート基を含み、より好ましくは３以下の
イソシアネート基を含み、最も好ましくは２つのイソシアネート基を含む。対称の脂肪族
又はシクロヘキシレンジイソシアネートを使用することがさらにより好ましい。ジイソシ
アネートの適切な例はテトラメチレン－ｌ，４－ジイソシアネート，ヘキサメチレン－ｌ
，６－ジイソシアネート（ＨＭＤＩ），トランス－シクロヘキシル－ｌ，４－ジイソシア
ネート，ジシクロヘキシルメタン－４，４’－ジイソシアネート，１，５－ジメチル－（
２，４－ω－ジイソシアナートメチル）ベンゼン，ｌ，５－ジメチル（２，４－ω－ジイ
ソシアナートエチル）ベンゼン，ｌ，３，５－トリメチル（２，４－ω－ジイソシアナー
ト－メチル）ベンゼン，ｌ，３，５－トリエチル（２，４－ω－ジイソシアナートメチル
）ベンゼン，メタ－キシリレンジイソシアネート，パラ－キシリレンジイソシアネート、
ジシクロヘキシル－ジメチルメタン－４，４´－ジイソシアネート，２，４－トルエンジ
イソシアネート，２，６－トルエンジイソシアネート，及びジフェニルメタン－４，４’
－ジイソシアネート（ＭＤＩ）からなる群から好ましく選択される。さらなる適切なポリ
イソシアネートは、好ましくはＨＭＤＩに基づくポリイソシアネート（ＨＭＤＩの縮合さ
れた誘導体、例えば，ウレトジオン、ビューレット、イソシアヌレート（三量体）を含む
）、及び非対称の三量体等からなる群から好ましく選択される。それらの多くはＤｅｓｍ
ｏｄｕｒ（商標）Ｎ及びＴｏｌｏｎａｔｅ（商標）ＨＤＢ及びＴｏｌｏｎａｔｅ（商標）
ＨＤＴとして市販されている。特に好ましいポリイソシアネートは、ＨＭＤＩ，そのイソ
シアヌレートトリマー，そのビューレット，トランス－シクロヘキシル－１，４－ジイソ
シアネート，パラ－及びメタ－キシリレンジイソシアネート，及びトルエンジイソシアネ
ートからなる群から選択される。最も好ましくはＨＭＤIが選択される。
【００３０】
当業者により理解されるように、インシチューで２以上のイソシアネートを生成する、慣
用的にブロックされたポリイソシアネートを使用することもまた可能である。ただし、ブ
ロック化剤が分裂した後、本発明に従うレオロジー調節剤の形成を阻止しない限りにおい
てである。この書類を通して、用語「ポリイソシアネート」は、すべてのポリイソシアネ
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ート及びポリイソシアネート生成化合物を意味するために使用される。
【００３１】
当業者に理解されるように、同じウレア生成物は、アミンがイソシアネートに、そしてイ
ソシアネートがアミンに転化されることができれば、逆の方法で製造されることができる
。そのような「逆」合成方法の生成物もまた、原料の入手容易性の観点で不利であり得る
が、本発明の範囲の考えられる一部である。
【００３２】
本発明の好ましい実施態様に従うと、レオロジー調節剤の第一成分（ａ）を製造するため
に使用されるアミンはモノアミンを含む。規定された低い融解温度（Tm1）の性質を有す
るポリウレア反応生成物を作るために、多くのモノアミンがポリイソシアネートと組み合
わせて使用されることができる。脂肪族並びに芳香族アミンが使用されることができ、一
級並びに二級アミンが使用されることができる。好ましくは、脂肪族一級アミンが使用さ
れる。これらの中で、ｎ－アルキルアミン及びエーテルで置換されたｎ－アルキルアミン
が本発明に従う低い融解温度のポリウレア化合物を生成するのに特に有用である。
【００３３】
特に好ましい実施態様において、これらのアミンがキラルであることが好ましい。より好
ましくは、モノアミンは２０％超、よりこの５０％超、最も好ましくは８０％超のキラル
なアミンを含む。
【００３４】
キラルなアミンの任意な対掌体混合物が本発明のレオロジー調節剤の第一成分（ａ）を作
るために使用されることができることが理解されるべきである。もしキラルなアミンが対
掌体のラセミ混合物であるならば、良好な結果が得られることができる。しかし、第一の
低い融解温度（Tm1）のウレアに基づく成分の誘導において、キラルなアミンは有意な対
掌体過剰で与えられることが好ましい。用語「対掌体過剰」は、キラルアミンの両方の対
掌体を含む試料中にラセミ物質に対して一の対掌体の過剰を意味するために使用される。
対掌体過剰は好ましくは少なくとも２５％、より好ましくは少なくとも５０％、最も好ま
しくは少なくとも７５％である。
【００３５】
第一成分（ａ）のポリウレア生成物を誘導するために使用される好ましいキラルなアミン
は以下の一般式（Ｉ）により与えられる。
【００３６】

【００３７】
ここで、各Ｒ１及びＲ２は、直鎖、環状、又は分岐状の、置換又は無置換の，飽和又は不
飽和の炭化水素又はヘテロ原子含有基からなる群から独立して選択され、各キラルアミン
のＲ１及びＲ２は異なり、その結果アミンの炭素原子はキラル中心である。より好ましく
は、置換基Ｒ１及びＲ２は、（任意的にヘテロ原子を含有していてもよい）Ｃ１～Ｃ２５

のアルキル、アリール、アラルキル、アルケニル、及びエステル基からなる群から独立し
て選択される。最も好ましくはＲ２はメチル基である。
【００３８】
置換基Ｒ１及びＲ２は、それらが結合されているキラルな炭素原子Ｃ＊と一緒に取り上げ
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られることができ、４～８の炭素原子を含む置換又は無置換の環を形成することができる
。ただし、該環は、対掌性が炭素原子Ｃ＊において維持されるようなものである。
【００３９】
ポリウレア生成物（ａ）（又はのちに記載されるように（ｂ））の生成において、
アミン化合物のアミノ基の数：（生成された）イソシアネート基の数の比は、０．７～１
．５の範囲であり得る。好ましくは該比は約０．９～１．１である。
【００４０】
各イソシアネート及び各モノアミン成分間の反応は、当業者に公知であるように任意的に
高められた温度において、反応成分を混合することにより随意的に選択された任意の方法
で実行されることができる。反応は０℃～１５０℃の範囲で、より特に２０℃～８０℃の
範囲で実行されることが好ましい。一般的に、反応成分は随意的に選択された任意の方法
で混合されるが、好ましくは各イソシアネートが各モノアミン成分に添加され、これはも
し所望されるならばいくつかの工程で行われ得る。任意的に、反応は不活性溶媒、例えば
アセトン、メチルイソブチルケトン、Ｎ－メチルピロリドン、ベンゼン，トルエン，キシ
レン，又は脂肪族炭化水素、例えば石油エーテル，アルコール，及び水又はそれらの混合
物の存在下で、又は最終生成物又は任意の他のコーティング配合物成分のためのバインダ
ーの存在下で行われ得る。ここで用語「不活性な」は、溶媒がポリウレア形成の工程にお
いて有意には妨害しないことを示し、溶媒が存在するときに形成されるポリウレアの量が
、溶媒が存在しないときに形成される量の少なくとも８０％であることを意味する。少量
の共反応性成分がこの反応において意図的に使用されて、結晶化調節剤として作用するこ
と、より特に沈澱のときの結晶サイズ又は得られる結晶のコロイド安定性を調節すること
もまた可能である。同様に、分散剤及び他の助剤がこれらの任意の導入工程において存在
し得る。
【００４１】
各ポリウレア化合物の製造は、バインダーの存在下で行われてもよく、ポリウレア反応生
成物化合物はホストの樹脂環境においてコロイドとして製造されることが確かに好ましい
。これはバインダーとイソシアネートとの混合物をアミン成分と混合することにより、又
はイソシアネートをバインダーとアミン成分との混合物を混合することにより、又はバイ
ンダーとそれぞれアミン成分及びＮＣＯ－成分との２つの混合物を混合することにより行
われることができる。もしバインダーがアミン又はイソシアネートのいずれかと非常に反
応性であるならば、バインダー及びその特に敏感な化合物はプレ混合されることができな
いことは明白である。用語「非常に反応性」は、レオロジー調節剤を製造するためにアミ
ノ酸誘導体及びイソシアネートが混合される前に、敏感なアミン又はイソシアネートの３
０％超がバインダーと反応することが意味される。混合操作は、任意の簡便な方法で行わ
れ得、バッチ又は連続方法において反応物は激しく攪拌される。アミン成分はイソシアネ
ートに添加され得るか又はイソシアネートがアミン成分に添加され得、いずれか最も簡便
な方法でよい。もしバインダーが使用され、アミン成分又はイソシアネートのいずれかが
バインダーと非常に反応性であるならば、バインダーと最も反応性である化合物は好まし
くは、バインダー及び、該バインダーと最も反応性の低い化合物の混合物に添加される。
【００４２】
又はポリウレア生成物は別の反応において形成され、適切な溶媒中の溶液からバインダー
へと、適切な攪拌下、導入されて、粒状コロイドを形成することができる。
【００４３】
該混合物の第二成分（ｂ）は、その粒状性並びにレオロジー的な活性をコーティングのゲ
ル化段階まで有効に維持していることを特徴とする。適切なレオロジーコントロール剤は
シリカ、粘土、ポリマー状マイクロゲル、及びポリウレアをベースとする剤であり得る。
好ましくは、それらは今回は高い融解温度を有するのみで、低いTm1のＳＣＡについて上
記されたのと同じ線に沿って作られることができるポリウレア剤である。
【００４４】
高いＴｍポリウレアを製造するための好ましいポリイソシアネートは、ＨＭＤＩ，トラン
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ス－１，４－シクロヘキシレンジイソシアネート，ｍ－キシリレンジイソシアネート，ｐ
－キシリレンジイソシアネート，テトラメチルキシリレンジイソシアネート及びトルエン
ジイソシアネートである；好ましいモノアミンはｎ－脂肪族アミン，シクロヘキシルアミ
ン，ベンジルアミン及び２－フェネチルアミンである。特に好ましい高いＴｍポリウレア
は、ＨＭＤＩ及びベンジルアミンの付加物である。モノアミンに次ぐ成分としてジアミン
（例えばエチレンジアミン）の使用もまた、高い融解点のポリウレアを作る選択肢であり
得る。
【００４５】
逆合成戦略のために、ｍ－又はｐ－キシリレンジアミンをモノイソシアネートと組合せて
使用することが好ましい。特に好ましいのはｍ－又はｐ－キシレンとシクロヘキシルイソ
シアネートとの付加物である。
【００４６】
本発明に従うと、該混合物は組成物の環境において低い融解温度のポリウレア生成物（ａ
）を第二成分（ｂ）と混合することにより製造される。この混合工程の重要な局面は、２
つの成分が十分に混合されることを保障することであり、当業者はこれを達成するための
複数の連続及び不連続の方法を知っているだろう。例えば、前の段落において述べられた
ように、低い融解温度のポリウレア生成物（ａ）がバインダーの存在下で製造され得る；
次に該混合物の第二成分（ｂ）がホストの樹脂環境へと混合される。
【００４７】
より高い融解温度又は融解しない第二成分（ｂ）がそれ自身ポリウレア生成物である場合
、第一（Tm1）及び第二（Ｔｍ２）ポリウレア生成物の両方がお互いの存在下、及びバイ
ンダー（任意的に他の成分、例えば溶媒、架橋剤等を、これらがポリウレアの形成を妨害
しない程度まで含んでいてもよい）の存在下で製造され、そして沈澱されることが可能で
ある。ポリウレア生成物は、ホスト樹脂環境においてコロイドとしてそれぞれ好ましく生
成される。ポリウレア生成物を生成するために使用される反応物を混合する操作は、バッ
チを通してそれぞれの生成物の混合を保障し、各反応生成物の局在化された凝集を回避す
る任意の方法で行われ得る。
【００４８】
又は粒状ポリウレア成分は、相補的な成分をすでに含む環境において形成されることがで
きる。あまり望ましくはないが、レオロジー調節剤として該混合物を含むバインダー又は
硬化組成物は、該レオロジー調節剤の存在下で、又はバインダー又は硬化化合物並びにレ
オロジー調節剤を同時に製造することにより製造又は調節され得る。当業者は、レオロジ
ー調節剤、又はレオロジー調節剤のための出発物質をバインダー又は硬化化合物のための
出発物質と混合し、次の反応でレオロジー調節剤含有バインダー又は硬化組成物を形成す
ることに何ら問題を有しない。
【００４９】
本発明に従ってチキソトロピー化されることのできるバインダーは、一般的に随意的に選
択された任意のバインダーであり得る。しかし、適する例は、スチレン及び／又は１以上
のモノマー状化合物、例えば（メタ）アクリレートモノマー又はアリル化合物と任意的に
混合されていてもよいポリエステル、ポリウレタン、アルキド樹脂、アクリル樹脂、エポ
キシ樹脂、不飽和のポリエステル樹脂を含む。バインダー上の官能基は、ヒドロキシル基
、酸基、カーバメート基、エポキシ基、（メタ）アクリロイル基、反応性エーテル基、（
ブロックされた）イソシアネート基、ケト基、アセトアセトキシ基、アミン基、ヒドラジ
ド基、アリル基、及び他の不飽和基を含み得る。上記のバインダーはこれらの溶媒中の溶
液又は分散物としての溶剤系又は水性系であり得、あるいは何らの溶媒なしで供給され得
る。
【００５０】
該混合物の最も重要な用途は、抗垂れ性及び光学的外観のよりよい組合せを有するコーテ
ィングを生成するために使用されるコーティング組成物における垂れコントロール剤とし
てである。これらのコーティング組成物はバインダー及び垂れコントロール剤として定義
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された混合物又は垂れコントロール剤を含む。コーティング組成物は特定の溶媒及び架橋
剤中で、混合物、バインダー、及び任意的な他のコーティング組成物成分を混合すること
により製造され得る。好ましくは、コーティング組成物はバインダー、溶媒、及びバイン
ダー中に分散された０．１～１０重量％、好ましくは０．２～７重量％、最も好ましくは
０．３～５重量％（組成物の合計個体重量に対して）の該混合物を含む。コーティング組
成物は他の助剤、例えば分散剤を含み得る。
【００５１】
レオロジー調節剤としての該混合物は、すべての種類の熱可塑性及び架橋コーティング配
合物において使用されることができる；該調節剤は、ポリオール－イソシアネート硬化に
基づくコーティング組成物（すべてのブロックされたイソシアネート及びＯＨ基がカルバ
メート基において交換されることができるＣｙｌｉｎｋ２０００（（商標）Ｃｙｔｅｃ）
としての化合物を含む）、ホルムアルデヒドに基づく架橋剤（例えば一般的に使用される
メラミンホルムアルデヒドタイプ）によるポリオール硬化に基づくコーティング組成物、
ホルムアルデヒドをベースとする架橋剤によるポリカルバメートに基づくコーティング組
成物、イソシアネートによる立体的に歪んだアミン（例えばＤｅｓｍｏｐｈｅｎ（商標）
ＮＨ１２２０，Ｄｅｓｍｏｐｈｅｎ（商標）ＮＨ１４２０，及びＤｅｓｍｏｐｈｅｎ（商
標）ＮＨ１５２１）に基づくコーティング組成物，イソシアネートによるチオールに基づ
くコーティング組成物、（メタ）アクリロイルに基づくコーティング組成物、エポキシ硬
化可能なコーティング組成物（酸、酸無水物、又はアミンを架橋剤として使用する）、シ
ラン硬化コーティング、及びこれらの化学種の１以上を組み合わせる任意の系（後者はハ
イブリッド硬化可能なコーティング組成物ともまた呼ばれる（例えばＯＨ－ＮＣＯ硬化系
に統合されたアクリロイルをベースとする系））に基づくコーティング組成物において好
ましく使用される。本発明のレオロジーコントロール剤と組み合わせて使用され得る他の
架橋化学は、ケト官能性バインダー、アセトアセトキシ官能性バインダー、又は酸化メカ
ニズム（例えば不飽和ポリエステルを使用する）、又は熱ラジカル開始剤、光開始系、又
は高エネルギー照射により引き起こされるラジカルメカニズムにより硬化することのでき
るバインダーに基づく。
【００５２】
任意的に、慣用の添加剤、例えば他の共バインダー、架橋剤、溶媒及び／又は分散添加剤
、顔料分散剤、染料、顔料、ナノ粒子、ＵＶ硬化剤、フロー添加剤、他のレオロジーコン
トロール添加剤、溶媒、及び硬化反応促進剤、例えば酸性化合物、例えばｐ－トルエンス
ルホン酸又はそのブロックされた生成物が、本発明のコーティング組成物のどれにも存在
し得る。
【００５３】
コーティング組成物は、溶媒をベースとする又は溶媒のない他の慣用のレオロジー調節剤
を含み得る。他の実施態様において、他の慣用のレオロジー調節剤は水をベースとする液
体である。それにも関わらず、コーティング配合物は透明であり、したがって透明で顔料
を付与されていないフィルムを製造するために使用されることができることが好ましい。
【００５４】
チキソトロピー性コーティング組成物は任意の所望される方法、例えばローリング、空気
噴霧、又は静電気噴霧、刷毛塗り、散布、キャスティング、及び浸漬により基体に施与さ
れ得る。本発明の組成物は特に噴霧施与に適する。
【００５５】
コーティング組成物のレオロジーが変化される程度は、中でも混合された成分及び組成物
のさらなる成分の割合及び性質に依存する。一般的に、チキソトロピー性の所望される程
度は、組成物の合計重量に対して少なくとも０．０１％，より好ましくは少なくとも０．
０５％，さらにより好ましくは少なくとも０．１０％，最も好ましくは少なくとも０．１
５％であり、かつ好ましくは３０％以下，より好ましくは１０％以下，さらにより好まし
くは３％以下，最も好ましくは１．５％以下の量で、該混合物をレオロジー調節剤として
使用することにより得られ得る。
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【００５６】
施与されたコーティング組成物は、好ましくは６０℃～２５０℃、より好ましくは９０～
１６５℃の範囲で、最も好ましくは１２０～１５０℃の範囲で２～１２０分間焼成するこ
とにより硬化可能である。
【００５７】
本発明は、本発明に従うコーティング組成物から製造されたコーティングにもまた関する
。レオロジー調節剤として該混合物のために特に好ましい用途は、自動車の補修又は自動
車のプラスチック施与のためのクリアコート内にある。
【実施例】
【００５８】
本発明の生成物の実施例及び比較例は今、例を挙げて説明されるが、本発明を制限するも
のではない。実施例は添付の図を参照して説明される。
【００５９】
実施例及び比較例において言及された化合物は、ポリウレア化合物の製造において一般的
に使用される工業的に入手可能な化合物であると認識される。
【００６０】
Ｓｅｔａｌｕｘ(商標)，Ｓｅｔａｌ(商標)及びＳｅｔａｍｉｎｅ(商標)配合物は、すべて
Ｎｕｐｌｅｘ　Ｒｅｓｉｎｓから入手可能である。
Ｓｏｌｖｅｓｓｏ(商標)配合物はＥｘｘｏｎ　Ｍｏｂｉｌ　Ｃｈｅｍｉｃａｌｓから入手
可能な芳香族炭化水素である。
Ｔｏｌｏｎａｔｅ(商標)は、Ｒｈｏｄｉａ　ＰＰＭＣから入手可能なイソシアネート架橋
剤である。
さらに、本明細書において以下の共通の省略形が使用される。
ＨＤＩ：ヘキサメチレンジイソシアネート
ＡＭＢＡ：アルファ（α）メチルベンジルアミン
ＢＡ：ベンジルアミン
Ｌ－ａｌａｂｕ：Ｌ－アラニンブチルエステル
接頭語Ｒ－，Ｓ－（本明細書においてはアミンに対して使用されている）及びＬ－（本明
細書においてはアミノ酸に対して使用されている）は、立体中心（stereogenic cntre）
の命名法におけるそれらの通常の意味に従って使用される。
【００６１】
個々の垂れコントロール剤の製造
当業者は、混合物の各成分自身が「垂れコントロール剤」（ＳＣＡ）と呼ばれることがで
きることを知っているだろう。実施例及び比較例において、そのような個々の垂れコント
ロール剤は本発明に従って製造されたＳＣＡの混合物（ＳＣＡ混合物として）と比較され
る。使用された、単独成分ＳＣＡで調節された樹脂が以下に説明される。
【００６２】
ＳＣＡ　Ａは、ホスト樹脂Ｓｅｔａｌｕｘ(商標)１７５６中のＨＤＩ及びベンジルアミン
に基づく市販のウレアＳＣＡであり、Ｎｕｐｌｅｘ　ＲｅｓｉｎｓからＳｅｔａｌｕｘ(
商標)９１７５６として入手可能である。
【００６３】
ＳＣＡ　Ｂ
１５２．１グラムのＳｅｔａｌ(商標)１６６ＳＳ８０が反応容器に添加され，１５００ｒ
ｐｍにおいて２分間回転ディスクディゾルバーを使用して、２．５４ｇのＬ－アラニンブ
チルエステルと混合された。攪拌速度は４０００ｒｐｍに上昇され，１．４３ｇの１，６
－ヘキサメチレンジイソシアネートが、シリンジを使用して添加された。混合物は４００
０ｒｐｍにおいてさらに３０秒間攪拌された。
【００６４】
ＳＣＡ　Ｃは、ホスト樹脂Ｓｅｔａｌｕｘ(商標)１７９５中のＨＤＩ及びベンジルアミン
に基づく市販のウレアＳＣＡであり、Ｎｕｐｌｅｘ　ＲｅｓｉｎｓからＳｅｔａｌｕｘ(
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【００６５】
ＳＣＡ　Ｄ
１００．０ｇのＳｅｔａｌｕｘ（商標）１７９５ＶＸ－７４が、反応容器に添加され，１
５００ｒｐｍにおいて２分間回転ディスクディゾルバーを使用して、２．９８ｇのＳ－（
－）－α－メチルベンジルアミン及び０．３２ｇのＲ－（＋）－α－メチルベンジルアミ
ンの混合物の１．７１ｇと混合された。攪拌速度は４０００ｒｐｍに上昇され，１．２１
ｇの１，６－ヘキサメチレンジイソシアネートが、シリンジを使用して添加された。混合
物は４０００ｒｐｍにおいてさらに３０秒間攪拌された。
【００６６】
ＳＣＡ　Ｅ
９９．９９ｇのＳｅｔａｌｕｘ（商標）１７９５ＶＸ－７４が、反応容器に添加され，１
５００ｒｐｍにおいて２分間回転ディスクディゾルバーを使用して、１．８４ｇのＬ－ア
ラニンブチルエステルと混合された。攪拌速度は４０００ｒｐｍに上昇され，１．０９ｇ
の１，６－ヘキサメチレンジイソシアネートが、シリンジを使用して添加された。混合物
は４０００ｒｐｍにおいてさらに３０秒間攪拌された。
【００６７】
ＳＣＡ　Ｆ
１００．０６ｇのＳｅｔａｌｕｘ（商標）１７９５ＶＸ－７４が、反応容器に添加され，
１５００ｒｐｍにおいて２分間回転ディスクディゾルバーを使用して、１．４８ｇの3－
メトキシプロピルアミンと混合された。攪拌速度は４０００ｒｐｍに上昇され，１．４４
ｇの１，６－ヘキサメチレンジイソシアネートが、シリンジを使用して添加された。混合
物は４０００ｒｐｍにおいてさらに３０秒間攪拌された。
【００６８】
ＳＣＡの融解挙動
使用されたＳＣＡの融解点の値は、ＳＣＡが製造された樹脂／溶媒混合物中におけるＳＣ
Ａマスターバッチ上での示差走査熱量測定（ＤＳＣ）から得られた。
【００６９】
ＤＳＣ実験は、ＴＡインスツルメンツ社のＤＳＣ２９２０、アルミニウム、及び１０±５
ｍｇの物質を含む密閉されたルツボを使用して行われた。試料は、最初低温（－４０℃～
０℃）に冷却され、３分間、等温で整えられた。これに続いて、温度は１０℃／分の速度
でＳＣＡの融解温度より上の高温（典型的には１２５℃以上）に上昇された。温度プログ
ラムはヘリウム雰囲気下で実行された（２５ｍｌ／分）。
【００７０】
加熱運転において記録された熱フローに見られる吸熱ピークが積算され、吸熱熱量（ｅｎ
ｄｏｔｈｅｒｍｉｃ　ｈｅａｔ）の８０％が消費されたところの温度がＴｍ値として使用
された。
【００７１】
ＤＳＣを使用して得られたこれらの単独成分ＳＣＡの融解点が表１に列挙される。
【００７２】
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【表１】

【００７３】
落下波測定
落下波試験のために、基体上に新しく噴霧されたペイントの最初の粘度と適合するように
選択された固体含有量を有する透明なコート配合物が、自動フィルムアプリケーターによ
り駆動される特別な施与バーを使用してガラス基体上に施与された。施与バーは、４ｍｍ
の波長及び約４μｍの振幅を有する正弦曲線形状の表面を有する。すべての実験において
湿ったペイントの層の厚さは、約４０μｍの最終的な乾燥フィルム厚さが得られるように
調節された。
【００７４】
ペイントの施与の直後に、コーティングされたガラス板は、落下波装置の温度制御された
支持板に転写され、実験が開始された。ペイントの表面が、波の施与方向に関して４５度
の角度に設置された線形の光源で照明された。ペイント表面からのこの線形の光の反射が
カメラを使用して記録され、イメージ分析ソフトウェアを使用してＰＣ上に保存された。
測定された反射から波の位置及び形状の両方が専用のソフトウェアプログラムを使用して
定量的な方法で計算された。
【００７５】
コーティングされた基体を有する温度制御された支持板の傾きの角度は、０度（＝水平）
に設定され、水平方向の均一化挙動を測定し、又は６０度においてより鉛直な板の配向下
での均一化及び垂れ挙動を測定した。湿ったペイントは環境条件（２１～２２℃，５０～
５５％相対湿度）下、３００秒又は６００秒間、乾燥することを許され、その後支持板の
温度は０．５～ｌ℃／秒の初期速度で１４０℃に上昇され、ペイントの高温焼成を模倣し
た。
【００７６】
波の形状の測定された変化（例えば振幅の減少）は均一化の程度の尺度である。非水平な
板上で、垂れの量は、板の底の方への波の移動（波シフト）から測定される。観察された
垂れの量は施与された表面プロフィールのミリメートルで表した変位量で表される。
【００７７】
ある実験においては、遠距離描写の効果は、１．１ｍｍの波長及び１０μｍの振幅を有す
る正弦曲線形の溝を有する模様付スチールの基体に湿ったペイントを施与することにより
調べられた。図１は、基体の凹凸及び施与直後のペイントの表面プロフィールの図式的な
表示である。乾燥／硬化ペイントの測定された表面の粗さの曲線当てはめは、施与された
表面プロフィールから遠距離描写されたプロフィールの分離を可能にする。これらの実験
のためには、板の水平方向が使用された。
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【００７８】
実施例１
１Ｋ架橋クリアコート配合物が製造されて、樹脂固体に基づいて１：１の重量比における
Ｓｅｔａｌ(商標)１６６及びＳｅｔａｌｕｘ(商標)１７９５に基づく全体としてポリオー
ルのバインダー組成物を得た。ＳＣＡ配合物Ａ（Ｓｅｔａｌｕｘ(商標)１７９５中のＨＤ
Ｉ－ＢＡ）並びにＳＣＡ配合物Ｂ（Ｓｅｔａｌｕｘ(商標)１７９５中のＨＤＩ－Ｌ－ａｌ
ａｂｕ）の使用を通じてＳＣＡが導入された。Ｓｅｔａｍｉｎｅ(商標)ＵＳ－１３８が架
橋剤として固体に基づいて７０／３０のポリオール／架橋剤の比で添加された。Ｂａｙｓ
ｉｌｏｎｅ　ＯＬ－１７（固体に基づいて０．０６％）が湿潤化添加剤として添加された
。ＳＣＡ濃度は固体に基づいて０．５重量％ＨＤＩ－ＢＡ，及び０．７重量％ＨＤＩ－Ｌ
－ａｌａｂｕであるように選択された。配合物はＳｏｌｖｅｓｓｏ(商標)１００で固体に
基づいて６０．６％に希釈された。
【００７９】
比較例１
１Ｋ架橋クリアコート配合物が製造されて、樹脂固体に基づいて１：１の重量比における
Ｓｅｔａｌ(商標)１６６及びＳｅｔａｌｕｘ(商標)１７９５に基づく全体としてポリオー
ルのバインダー組成物を得た。ＳＣＡ配合物Ａ（Ｓｅｔａｌｕｘ(商標)１７９５中のＨＤ
Ｉ－ＢＡ）の使用を通じてＳＣＡが導入された。Ｓｅｔａｍｉｎｅ(商標)ＵＳ－１３８が
架橋剤として固体に基づいて７０／３０のポリオール／架橋剤の比で添加された。Ｂａｙ
ｓｉｌｏｎｅ　ＯＬ－１７（固体に基づいて０．０６％）が湿潤化添加剤として添加され
た。ＳＣＡ濃度は固体に基づいて１．４重量％であるように選択された。配合物はＳｏｌ
ｖｅｓｓｏ(商標)１００で固体に基づいて６０．６％に希釈された。
【００８０】
比較例１及び実施例１の配合物は、両方の配合物が、図２に示されるように落下波実験か
ら測定されて同じ程度の垂れを有するように選択された。
【００８１】
比較例１は、フラッシュオフ期間（３００秒）の間の垂れの合計量の主な部分を示す；垂
れの量は硬化段階の間非常に低い。実施例１は、垂れの合計量の約８０％超を最初のフラ
ッシュオフ乾燥の間に示し、硬化段階において残りを示す。これらの２つの配合物の対応
するペイント流動性は図３に示される。
【００８２】
これらの２つのＳＣＡ調節された配合物もまた模様付の遠距離描写基体上に施与されて、
これらのペイントの最終的な外観への遠距離描写の影響を調べた。これらの試験の結果の
まとめが図４に示される。
【００８３】
遠距離描写された表面の粗さの振幅(amplitude of the telegraphed roughness)は、ペイ
ントの施与直後にはゼロである。乾燥期間の間に遠距離描写された表面の粗さは増加する
。比較例１の配合物の場合、遠距離描写された粗さの振幅は約６５０秒後に最大に達する
。図３に示されるように、その時間から先は、この振幅は多かれ少なかれ一定である、な
ぜなら表面の粗さの均一化は、かなりの程度、ペイントの非常に低い流動性により阻害さ
れるからである。
【００８４】
実施例１の配合物の場合、オーブン中でのペイントの流動性は十分に高く、ペイントの施
与後５００秒～７００秒の間に遠距離描写された粗さのほとんど完全な均一化を許す。約
８００秒後、ペイントを硬化させるゲルポイント後の収縮の発生が、遠距離描写された粗
さの振幅を再び少し増加させる。
【００８５】
図４に示された結果は、遠距離描写された粗さの均一化に対して、遅い段階のペイントの
流動性を有することの有益な効果を明らかに示す。これらの２つの配合物が同じ程度の垂
れ（同じ波シフト、図１を参照のこと）及び施与方法によりもたらされる表面の粗さの同
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じ程度の均一化（図５を参照のこと）を有するとしても、オーブン中でいくらかのペイン
トの流動性を有する本発明に従う配合物の最終的な外観は、遠距離描写による表面の粗さ
の欠点がかなり少ない。
【００８６】
比較例２
ポリオールＳｅｔａｌｕｘ(商標)１７９５及びＳｅｔａｌｕｘ(商標)１７６０（固体重量
比９／５）に基づいて１Ｋクリアコート配合物が製造され使用された。ＳＣＡ　Ｃ（Ｓｅ
ｔａｌｕｘ(商標)１７９５中のＨＤＩ－ＢＡ）が使用されてＳＣＡを導入し、部分的にＳ
ｅｔａｌｕｘ(商標)１７９５を置換した。架橋剤として、Ｓｅｔａｍｉｎｅ(商標)ＵＳ１
３８及びＣｙｌｉｎｋ(商標)２０００（比５／１）の混合物が７０／３０の固体重量比ポ
リオール／架橋剤において使用され、噴霧粘度において所望される固体含有量（５０．８
％）にＳｏｌｖｅｓｓｏ(商標)１００で希釈された。ＳＣＡの濃度は固体上で１．８重量
％であった。使用された参照配合物の詳細な説明は表２に与えられる。落下波実験におい
て使用された基体粘度における対応する配合物について、配合物は蒸発することを許され
、６０．８％の固体含有量を得、噴霧の間の溶媒の損失を模倣する。このようにして得ら
れた配合物は０．７Ｐａｓの高い剪断粘度を有する。
【００８７】
下の表２は、噴霧粘度においてこの研究において使用された１Ｋ参照配合物の組成を示す
。
【００８８】
【表２】

【００８９】
実施例２
ポリオールＳｅｔａｌｕｘ(商標)１７９５及びＳｅｔａｌｕｘ(商標)１７６０（固体重量
比９／５）に基づいて１Ｋクリアコート配合物が製造され使用された。ＳＣＡ　Ｃ及びＳ
ＣＡ　Ｄが使用されてＳＣＡを導入し、部分的にＳｅｔａｌｕｘ(商標)１７９５を置換し
た。架橋剤として、Ｓｅｔａｍｉｎｅ(商標)ＵＳ１３８及びＣｙｌｉｎｋ(商標)２０００
（比５／１）の混合物が７０／３０の固体重量比ポリオール／架橋剤において使用され、
比較例２におけるように噴霧粘度において所望される固体含有量にＳｏｌｖｅｓｓｏ(商
標)１００で希釈された。合計ＳＣＡ濃度（固体に基づく重量％）は１．３５％であり、
両方のＳＣＡの重量比は１：１であった。次に比較例２におけるように、固体含有量は蒸
発により６０．８％に上昇された。
【００９０】
実施例３
ポリオールＳｅｔａｌｕｘ(商標)１７９５及びＳｅｔａｌｕｘ(商標)１７６０（固体重量
比９／５）に基づいて１Ｋクリアコート配合物が製造され使用された。ＳＣＡ　Ｃ及びＳ
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ＣＡ　Ｅが使用されてＳＣＡを導入し、部分的にＳｅｔａｌｕｘ(商標)１７９５を置換し
た。架橋剤として、Ｓｅｔａｍｉｎｅ(商標)ＵＳ１３８及びＣｙｌｉｎｋ(商標)２０００
（比５／１）の混合物が７０／３０の固体重量比ポリオール／架橋剤において使用され、
比較例２におけるように噴霧粘度において所望される固体含有量にＳｏｌｖｅｓｓｏ(商
標)１００で希釈された。合計ＳＣＡ濃度（固体に基づく重量％）は１．３５％であり、
両方のＳＣＡの重量比は１：１であった。次に比較例２におけるように、固体含有量は蒸
発により６０．８％に上昇された。
【００９１】
実施例４
ポリオールＳｅｔａｌｕｘ(商標)１７９５及びＳｅｔａｌｕｘ(商標)１７６０（固体重量
比９／５）に基づいて１Ｋクリアコート配合物が製造され使用された。ＳＣＡ　Ｃ及びＳ
ＣＡ　Ｆが使用されてＳＣＡを導入し、部分的にＳｅｔａｌｕｘ(商標)１７９５を置換し
た。架橋剤として、Ｓｅｔａｍｉｎｅ(商標)ＵＳ１３８及びＣｙｌｉｎｋ(商標)２０００
（比５／１）の混合物が７０／３０の固体重量比ポリオール／架橋剤において使用され、
比較例２におけるように噴霧粘度において所望される固体含有量にＳｏｌｖｅｓｓｏ(商
標)１００で希釈された。合計ＳＣＡ濃度（固体に基づく重量％）は１．４５％であり、
両方のＳＣＡの重量比は１：１であった。次に比較例２におけるように、固体含有量は蒸
発により６０．８％に上昇された。
【００９２】
図６において、これらの配合物について落下波試験の間に測定された対応する流動性が示
される。６００秒のフラッシュオフ時間が使用された；乾燥層の厚さは約３９μｍであっ
た。
【００９３】
落下波試験は同じ配合物について模様付の基体上でもまた行われ、遠距離描写された粗さ
についての情報を得た。図７において遠距離描写された粗さの振幅の発現（及び均一化）
が水平的に乾燥され、硬化されたペイントについて示される。期待されるように、遠距離
描写された表面の粗さの振幅はペイントの施与直後にはゼロである。次に、溶媒が蒸発し
てフィルムの収縮をもたらし始めるときに、遠距離描写された振幅は増大し始める。フィ
ルム収縮の程度及び速度はすべての試験において比較可能であるが、乾燥期間の遠距離描
写された振幅はすべてのペイントについて明らかに同じではない。これは、この遠距離描
写された表面の粗さの均一化の速度及び程度の相違に起因する。実際、もし本発明に従う
組成物におけるように、遅い段階におけるペイントの流動性がより高ければ、最終的な遠
距離描写された振幅がより低いことが見られることができる。
【００９４】
以降の実施例のすべてについて、得られたコーティング配合物並びに得られたコーティン
グは光学的に透明であり、ヘイズがなく、この特徴は本発明に従って製造された物質の重
要な利点を示す。
【図面の簡単な説明】
【００９５】
【図１】模様のある基体及び該基体へのペイントの直接施与後のペイントの表面のプロフ
ィールの図である。
【図２】実施例１及び比較例１（のちに記載される）の配合物の、落下波実験で測定され
た垂れの程度を示す。
【図３】実施例１及び比較例１（のちに記載される）の配合物の、落下波実験で測定され
たペイント（コーティング）の流動性を示す。
【図４】本発明（実施例１）に従って、及び先行技術（比較例１）に従って製造され、基
体施与されたペイント（コーティング）の遠距離描写された粗さの振幅を示す。
【図５】本発明（実施例１）に従って、及び先行技術（比較例１）に従って製造され、基
体施与されたペイント（コーティング）の均一化の程度を示す。
【図６】実施例２，３、及び４及び比較例２（のちに記載される）の配合物のペイント（
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コーティング）の落下波実験で測定された流動性を示す。
【図７】本発明（実施例２、３及び４）に従って、及び先行技術（比較例２）に従って製
造され、基体施与されたペイント（コーティング）の遠距離描写された粗さの振幅を示す
。

【図１】

【図２】

【図３】
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