
(57)【要約】
種々のポリオレフィンに高多用性核形成効果を与える二環式核剤化合物を提供する。その
ような核剤化合物は、同じ種類の配合物中の他のステアリン酸カルシウムおよび／または
パーオキシド化合物が存在するかまたは存在しない特定の熱可塑性配合物に、極めて高い
ピーク結晶化温度および有意に減少した結晶化サイクル時間を与える。さらに、そのよう
な本発明の核剤化合物は、そのような熱可塑性配合物からの逸散性を示すとしても極僅か
に示すにすぎず、それによって、潜在的に必要とされる種々の添加剤（例えばステアリン
酸カルシウム）の存在に関係なく、種々の熱可塑性樹脂に優れた加工特性ならびに優れた
核形成性能を付与する。そのような本発明の核剤化合物を含んで成る熱可塑性組成物なら
びに熱可塑性樹脂添加剤パッケージも本発明に含まれる。 10
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【 特 許 請 求 の 範 囲 】
【 請 求 項 １ 】
核 剤 を 含 ん で 成 る 被 験 ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物 に 少 な く と も 125℃ の ピ ー ク 結
晶 化 温 度 を 生 じ る 核 剤 で あ っ て ； 非 核 形 成 被 験 ホ モ ポ リ マ ー プ ロ ピ レ ン が 、 密 度 約 0.9g／
cc、 メ ル ト フ ロ ー 約 12g／ 10分 、 ロ ッ ク ウ ェ ル 硬 度 （ Rス ケ ー ル ） 約 90、 引 張 強 度 約 4,931p
si、 降 伏 点 伸 び 約 10％ 、 曲 げ 弾 性 率 約 203ksi、 ア イ ゾ ッ ド 衝 撃 強 度 約 0.67ft－ lb／ in、 お
よ び 0.46mPaに お け る 撓 み 温 度 約 93℃ を 示 し ； 該 核 剤 を 含 ん で 成 る 該 配 合 物 が 、 押 出 さ れ
、 次 に 、 寸 法 約 51mm x 76mm x 1.27mmの プ ラ ッ ク に 成 形 さ れ ； 該 ピ ー ク 結 晶 化 温 度 が 、 20
℃ ／ 分 の 加 熱 お よ び 冷 却 速 度 に お い て 改 変 ASTM試 験 法 D3417－ 99に 従 っ て 示 差 走 査 熱 量 測
定 法 に よ っ て 測 定 さ れ ； 該 核 剤 が 、 該 核 剤 を 含 ん で 成 る 該 被 験 ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ
ン 配 合 物 の 配 合 の 間 に 該 被 験 ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物 か ら の 認 識 し う る 逸 散 性
を 示 さ な い 核 剤 。
【 請 求 項 ２ 】
該 核 剤 が 二 環 式 化 合 物 で あ る 請 求 項 1に 記 載 の 核 剤 。
【 請 求 項 ３ 】
該 二 環 式 化 合 物 が 式 （ I） ：
【 化 １ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
［ 式 中 、
M 1 お よ び M 2 は 、 同 じ か ま た は 異 な り 、 ま た は M 1 お よ び M 2 は 、 一 緒 に な っ て 1つ の 部 分 を 形
成 し 、 独 立 に 、 金 属 ま た は 有 機 カ チ オ ン か ら 成 る 群 か ら 選 択 さ れ 、 ま た は M 1 お よ び M 2 の 最
大 で 1つ は 水 素 で あ り ；
R 1 、 R 2 、 R 3 、 R 4 、 R 5 、 R 6 、 R 7 、 R 8 、 R 9 お よ び R 1 0 は 、 そ れ ぞ れ 、 水 素 、 C 1 ～ C 9 ア ル キ ル 、
ヒ ド ロ キ シ ル 、 C 1 ～ C 9 ア ル コ キ シ 、 C 1 ～ C 9 ア ル コ キ シ 、 C 1 ～ C 9 ア ル キ レ ン オ キ シ 、 ア ミ ン
、 C 1 ～ C 9 － ア ル キ ル ア ミ ン 、 ハ ロ ゲ ン 、 フ ェ ニ ル 、 ア ル キ ル フ ェ ニ ル お よ び ジ ェ ミ ナ ル ま
た は ビ シ ナ ル C 1 ～ C 9 炭 素 環 か ら 成 る 群 か ら 選 択 さ れ る ］ の 構 造 を 有 す る 請 求 項 2に 記 載 の
核 剤 。
【 請 求 項 ４ 】
核 剤 を 含 ん で 成 る 被 験 ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物 に お い て 、 最 大 で 2.0分 の 結 晶
化 サ イ ク ル 時 間 （ t 1 ／ 2 ） を 生 じ る 核 剤 で あ っ て ； 非 核 形 成 被 験 ホ モ ポ リ マ ー プ ロ ピ レ ン
が 、 密 度 約 0.9g／ cc、 メ ル ト フ ロ ー 約 12g／ 10分 、 ロ ッ ク ウ ェ ル 硬 度 （ Rス ケ ー ル ） 約 90、
引 張 強 度 約 4,931psi、 降 伏 点 伸 び 約 10％ 、 曲 げ 弾 性 率 約 203ksi、 ア イ ゾ ッ ド 衝 撃 強 度 約 0.
67ft－ lb／ in、 お よ び 0.46mPaに お け る 撓 み 温 度 約 93℃ を 示 し ； 該 核 剤 を 含 ん で 成 る 該 配
合 物 が 、 押 出 さ れ 、 次 に 、 寸 法 約 51mm x 76mm x 1.27mmの プ ラ ッ ク に 成 形 さ れ ； 該 t 1 ／ 2

サ イ ク ル 時 間 が 、 約 140℃ の 一 定 結 晶 化 温 度 に お い て 示 差 走 査 熱 量 測 定 法 に よ っ て 測 定 さ
れ ； 該 核 剤 が 、 該 核 剤 を 含 ん で 成 る 該 被 験 ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物 の 配 合 の 間
に 、 該 ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物 か ら の 認 識 し う る 逸 散 性 を 示 さ な い 核 剤 。
【 請 求 項 ５ 】
該 核 剤 が 二 環 式 化 合 物 で あ る 請 求 項 3に 記 載 の 核 剤 。
【 請 求 項 ６ 】
該 二 環 式 化 合 物 が 式 （ I） ：
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【 化 ２ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
［ 式 中 、
M 1 お よ び M 2 は 、 同 じ か ま た は 異 な り 、 ま た は M 1 お よ び M 2 は 、 一 緒 に な っ て 1つ の 部 分 を 形
成 し 、 独 立 に 、 金 属 ま た は 有 機 カ チ オ ン か ら 成 る 群 か ら 選 択 さ れ 、 ま た は M 1 お よ び M 2 の 最
大 で 1つ は 水 素 で あ り ；
R 1 、 R 2 、 R 3 、 R 4 、 R 5 、 R 6 、 R 7 、 R 8 、 R 9 お よ び R 1 0 は 、 そ れ ぞ れ 、 水 素 、 C 1 ～ C 9 ア ル キ ル 、
ヒ ド ロ キ シ ル 、 C 1 ～ C 9 ア ル コ キ シ 、 C 1 ～ C 9 ア ル コ キ シ 、 C 1 ～ C 9 ア ル キ レ ン オ キ シ 、 ア ミ ン
、 C 1 ～ C 9 ア ル キ ル ア ミ ン 、 ハ ロ ゲ ン 、 フ ェ ニ ル 、 ア ル キ ル フ ェ ニ ル お よ び ジ ェ ミ ナ ル ま た
は ビ シ ナ ル C 1 ～ C 9 炭 素 環 か ら 成 る 群 か ら 選 択 さ れ る ］ の 構 造 を 有 す る 請 求 項 4に 記 載 の 核
剤 。
【 請 求 項 ７ 】
核 剤 を 含 ん で 成 る 被 験 ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物 に お い て 、 少 な く と も 123.5℃
の 標 準 ピ ー ク 結 晶 化 温 度 を 生 じ る 核 剤 で あ っ て ； 非 核 形 成 被 験 ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ
ン が 、 密 度 約 0.9g／ cc、 メ ル ト フ ロ ー 約 12g／ 10分 、 ロ ッ ク ウ ェ ル 硬 度 （ Rス ケ ー ル ） 約 90
、 引 張 強 度 約 4,931psi、 降 伏 点 伸 び 約 10％ 、 曲 げ 弾 性 率 約 203ksi、 ア イ ゾ ッ ド 衝 撃 強 度 約
0.67ft－ lb／ in、 お よ び 0.46mPaに お け る 撓 み 温 度 約 93℃ を 示 し ； 該 核 剤 を 含 ん で 成 る 該
配 合 物 が 、 押 出 さ れ 、 次 に 、 寸 法 約 51mm x 76mm x 1.27mmの プ ラ ッ ク に 成 形 さ れ ； 該 ピ ー
ク 結 晶 化 温 度 が 、 20℃ ／ 分 の 加 熱 お よ び 冷 却 速 度 に お い て 改 変 ASTM試 験 法 D3417－ 99に 従
っ て 示 差 走 査 熱 量 測 定 法 に よ っ て 測 定 さ れ ； 該 核 剤 が 、 最 大 で 1500ppmで 存 在 し ； 該 核 剤
が 、 該 核 剤 を 含 有 す る 該 ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物 の 配 合 の 間 に 、 該 ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物 か
ら の 認 識 し う る 逸 散 性 を 示 さ ず ； 該 核 剤 が さ ら に 、 ス テ ア リ ン 酸 カ ル シ ウ ム が 存 在 し な い
場 合 に 該 ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物 に お い て 該 ピ ー ク 結 晶 化 温 度 を 生 じ ； 該 核 剤 が 、 少 な く と
も 800ppmの ス テ ア リ ン 酸 カ ル シ ウ ム が 存 在 す る 場 合 に 同 じ ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物 に つ い て
の 該 標 準 ピ ー ク 結 晶 化 温 度 よ り 最 大 で 2℃ 低 い 比 較 ピ ー ク 結 晶 化 温 度 を 生 じ る 核 剤 。
【 請 求 項 ８ 】
該 核 剤 が 二 環 式 化 合 物 で あ る 請 求 項 7に 記 載 の 核 剤 。
【 請 求 項 ９ 】
該 二 環 式 化 合 物 が 式 （ I） ：
【 化 ３ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
［ 式 中 、
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M 1 お よ び M 2 は 、 同 じ か ま た は 異 な り 、 ま た は M 1 お よ び M 2 は 、 一 緒 に な っ て 1つ の 部 分 を 形
成 し 、 独 立 に 、 金 属 ま た は 有 機 カ チ オ ン か ら 成 る 群 か ら 選 択 さ れ 、 ま た は M 1 お よ び M 2 の 最
大 で 1つ は 水 素 で あ り ；
R 1 、 R 2 、 R 3 、 R 4 、 R 5 、 R 6 、 R 7 、 R 8 、 R 9 お よ び R 1 0 は 、 そ れ ぞ れ 、 水 素 、 C 1 ～ C 9 ア ル キ ル 、
ヒ ド ロ キ シ ル 、 C 1 ～ C 9 ア ル コ キ シ 、 C 1 ～ C 9 ア ル コ キ シ 、 C 1 ～ C 9 ア ル キ レ ン オ キ シ 、 ア ミ ン
、 C 1 ～ C 9 ア ル キ ル ア ミ ン 、 ハ ロ ゲ ン 、 フ ェ ニ ル 、 ア ル キ ル フ ェ ニ ル お よ び ジ ェ ミ ナ ル ま た
は ビ シ ナ ル C 1 ～ C 9 炭 素 環 か ら 成 る 群 か ら 選 択 さ れ る ］ の 構 造 を 有 す る 請 求 項 8に 記 載 の 核
剤 。
【 請 求 項 １ ０ 】
請 求 項 1～ 9の い ず れ か に 記 載 の 核 剤 を 含 ん で 成 る ポ リ オ レ フ ィ ン 組 成 物 。
【 請 求 項 １ １ 】
請 求 項 1～ 9の い ず れ か に 記 載 の 核 剤 を 含 ん で 成 る 熱 可 塑 性 組 成 物 。
【 請 求 項 １ ２ 】
請 求 項 1～ 9の い ず れ か に 記 載 の 核 剤 を 含 ん で 成 る ポ リ エ ス テ ル 製 品 。
【 請 求 項 １ ３ 】
該 製 品 が 、 抽 出 配 合 物 に よ っ て 示 さ れ る ピ ー ク 紫 外 線 吸 光 度 に よ る 抽 出 水 準 が 波 長 220～ 2
40nmに お い て 最 大 で 0.1、 お よ び 波 長 241～ 350nmに お い て 最 大 で 0.08を 示 す 請 求 項 10に 記
載 の ポ リ オ レ フ ィ ン 製 品 。
【 請 求 項 １ ４ 】
請 求 項 1～ 9の い ず れ か に 記 載 の 核 剤 を 含 ん で 成 る ポ リ マ ー 添 加 剤 組 成 物 で あ っ て ； 該 添 加
剤 組 成 物 が 、 粉 末 、 ペ レ ッ ト お よ び 液 体 か ら 成 る 群 か ら 選 択 さ れ る 形 態 で 存 在 し ； 該 組 成
物 が 、 少 な く と も 1つ の 熱 可 塑 性 ポ リ マ ー 、 な ら び に 可 塑 剤 、 酸 捕 捉 剤 、 酸 化 防 止 剤 、 抗
菌 剤 、 難 燃 剤 、 光 安 定 剤 、 帯 電 防 止 剤 、 発 泡 剤 、 有 色 顔 料 お よ び そ れ ら の 任 意 の 組 み 合 わ
せ か ら 成 る 群 か ら 選 択 さ れ る 少 な く と も 1つ の 化 合 物 も 任 意 に 含 ん で 成 る ポ リ マ ー 添 加 剤
組 成 物 。
【 請 求 項 １ ５ 】
該 熱 可 塑 性 ポ リ マ ー が 存 在 す る 請 求 項 14に 記 載 の ポ リ マ ー 添 加 剤 組 成 物 。
【 請 求 項 １ ６ 】
少 な く と も 1つ の 酸 捕 捉 剤 が 存 在 す る 請 求 項 14に 記 載 の ポ リ マ ー 添 加 剤 組 成 物 。
【 請 求 項 １ ７ 】
少 な く と も 1つ の 酸 捕 捉 剤 が 存 在 す る 請 求 項 15に 記 載 の ポ リ マ ー 添 加 剤 組 成 物 。
【 請 求 項 １ ８ 】
核 剤 を 含 ん で 成 る 被 験 ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物 に お い て 、 約 148℃ の 恒 温 結 晶
化 温 度 で 7x10 9 核 ／ cm 3 よ り 高 い 有 効 核 形 成 密 度 を 生 じ る 核 剤 で あ っ て ； 非 核 形 成 被 験 ホ モ
ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン が 、 密 度 約 0.9g／ cc、 メ ル ト フ ロ ー 約 12g／ 10分 、 ロ ッ ク ウ ェ ル
硬 度 （ Rス ケ ー ル ） 約 90、 引 張 強 度 約 4,931psi、 降 伏 点 伸 び 約 10％ 、 曲 げ 弾 性 率 約 203ksi
、 ア イ ゾ ッ ド 衝 撃 強 度 約 0.67ft－ lb／ in、 お よ び 0.46mPaに お け る 撓 み 温 度 約 93℃ を 示 し
； 該 配 合 物 が 、 押 出 さ れ 、 次 に 、 寸 法 約 51mm x 76mm x 1.27mmの プ ラ ッ ク に 成 形 さ れ ； 該
核 剤 が 、 該 核 剤 を 含 ん で 成 る 該 被 験 ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物 の 配 合 の 間 に 、 該
被 験 ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物 か ら の 認 識 し う る 逸 散 性 を 示 さ な い 核 剤 。
【 請 求 項 １ ９ 】
請 求 項 18に 記 載 の 核 剤 を 含 ん で 成 る ポ リ オ レ フ ィ ン 組 成 物 。
【 請 求 項 ２ ０ 】
請 求 項 18に 記 載 の 核 剤 を 含 ん で 成 る 熱 可 塑 性 組 成 物 。
【 請 求 項 ２ １ 】
請 求 項 18に 記 載 の 核 剤 を 含 ん で 成 る ポ リ マ ー 添 加 剤 組 成 物 で あ っ て ； 該 添 加 剤 組 成 物 が 、
粉 末 、 ペ レ ッ ト お よ び 液 体 か ら 成 る 群 か ら 選 択 さ れ る 形 態 で 存 在 し ； 該 組 成 物 が 、 少 な く
と も 1つ の 熱 可 塑 性 ポ リ マ ー 、 な ら び に 可 塑 剤 、 酸 捕 捉 剤 、 酸 化 防 止 剤 、 抗 菌 剤 、 難 燃 剤
、 光 安 定 剤 、 帯 電 防 止 剤 、 発 泡 剤 、 有 色 顔 料 お よ び そ れ ら の 任 意 の 組 み 合 わ せ か ら 成 る 群
か ら 選 択 さ れ る 少 な く と も 1つ の 化 合 物 も 任 意 に 含 ん で 成 る ポ リ マ ー 添 加 剤 組 成 物 。
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【 請 求 項 ２ ２ 】
該 熱 可 塑 性 ポ リ マ ー が 存 在 す る 請 求 項 21に 記 載 の ポ リ マ ー 添 加 剤 組 成 物 。
【 請 求 項 ２ ３ 】
少 な く と も 1つ の 酸 捕 捉 剤 が 存 在 す る 請 求 項 22に 記 載 の ポ リ マ ー 添 加 剤 組 成 物 。
【 請 求 項 ２ ４ 】
少 な く と も 1つ の 酸 捕 捉 剤 が 存 在 す る 請 求 項 21に 記 載 の ポ リ マ ー 添 加 剤 組 成 物 。
【 請 求 項 ２ ５ 】
密 度 約 0.9g／ cc、 メ ル ト フ ロ ー 約 12g／ 10分 、 ロ ッ ク ウ ェ ル 硬 度 （ Rス ケ ー ル ） 約 90、 引 張
強 度 約 4,931psi、 降 伏 点 伸 び 約 10％ 、 曲 げ 弾 性 率 約 203ksi、 ア イ ゾ ッ ド 衝 撃 強 度 約 0.67ft
－ lb／ in、 お よ び 0.46mPaに お け る 撓 み 温 度 約 93℃ を 有 す る 被 験 ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ
レ ン 配 合 物 に お い て 、 0.06よ り 大 の 核 形 成 有 効 性 係 数 （ NEF） を 示 す 核 剤 で あ っ て ； 該 配
合 物 が 、 押 出 さ れ 、 次 に 、 寸 法 約 51mm x 76mm x 1.27mmの プ ラ ッ ク に 成 形 さ れ る 核 剤 。
【 請 求 項 ２ ６ 】
請 求 項 25に 記 載 の 核 剤 を 含 ん で 成 る ポ リ オ レ フ ィ ン 組 成 物 。
【 請 求 項 ２ ７ 】
請 求 項 25に 記 載 の 核 剤 を 含 ん で 成 る 熱 可 塑 性 組 成 物 。
【 請 求 項 ２ ８ 】
請 求 項 25に 記 載 の 核 剤 を 含 ん で 成 る ポ リ マ ー 添 加 剤 組 成 物 で あ っ て ； 該 添 加 剤 組 成 物 が 、
粉 末 、 ペ レ ッ ト お よ び 液 体 か ら 成 る 群 か ら 選 択 さ れ る 形 態 で 存 在 し ； 該 組 成 物 が 、 少 な く
と も 1つ の 熱 可 塑 性 ポ リ マ ー 、 な ら び に 可 塑 剤 、 酸 捕 捉 剤 、 酸 化 防 止 剤 、 抗 菌 剤 、 難 燃 剤
、 光 安 定 剤 、 帯 電 防 止 剤 、 発 泡 剤 、 有 色 顔 料 お よ び そ れ ら の 任 意 の 組 み 合 わ せ か ら 成 る 群
か ら 選 択 さ れ る 少 な く と も 1つ の 化 合 物 も 任 意 に 含 ん で 成 る ポ リ マ ー 添 加 剤 組 成 物 。
【 請 求 項 ２ ９ 】
該 熱 可 塑 性 ポ リ マ ー が 存 在 す る 請 求 項 28に 記 載 の ポ リ マ ー 添 加 剤 組 成 物 。
【 請 求 項 ３ ０ 】
少 な く と も 1つ の 酸 捕 捉 剤 が 存 在 す る 請 求 項 29に 記 載 の ポ リ マ ー 添 加 剤 組 成 物 。
【 請 求 項 ３ １ 】
少 な く と も 1つ の 酸 捕 捉 剤 が 存 在 す る 請 求 項 28に 記 載 の ポ リ マ ー 添 加 剤 組 成 物 。
【 発 明 の 詳 細 な 説 明 】
【 技 術 分 野 】
【 ０ ０ ０ １ 】

本 発 明 は 、 種 々 の 熱 可 塑 性 樹 脂 に 、 高 多 用 性 の 核 形 成 効 果 を 与 え る 、 二 環 式 核 剤 化 合 物 種
に 関 す る 。 そ の よ う な 核 剤 化 合 物 は 、 同 じ 種 類 の 配 合 物 中 の 他 の ス テ ア リ ン 酸 カ ル シ ウ ム
お よ び ／ ま た は パ ー オ キ シ ド 成 分 が 存 在 す る か ま た は 存 在 し な い 特 定 の 熱 可 塑 性 配 合 物 に
、 極 め て 高 い ピ ー ク 結 晶 化 温 度 お よ び 短 い 結 晶 化 サ イ ク ル 時 間 を 与 え る 。 さ ら に 、 そ の よ
う な 本 発 明 の 核 剤 化 合 物 は 、 そ の よ う な 熱 可 塑 性 配 合 物 か ら の 逸 散 性 を 示 す と し て も 極 僅
か に 示 す に す ぎ す 、 そ れ に よ っ て 、 種 々 の 潜 在 的 に 必 要 と さ れ る 添 加 剤 （ 例 え ば ス テ ア リ
ン 酸 カ ル シ ウ ム ） の 存 在 に 関 係 な く 、 種 々 の 熱 可 塑 性 樹 脂 に 、 優 れ た 加 工 特 性 な ら び に 優
れ た 核 形 成 性 能 を 与 え る 。 そ の よ う な 本 発 明 の 核 剤 化 合 物 を 含 ん で 成 る 熱 可 塑 性 樹 脂 組 成
物 な ら び に 熱 可 塑 性 樹 脂 添 加 剤 パ ッ ケ ー ジ も 、 本 発 明 に 含 ま れ る も の と す る 。
【 背 景 技 術 】
【 ０ ０ ０ ２ 】
下 記 に 引 用 す る 全 て の 米 国 特 許 は 全 体 と し て 、 本 明 細 書 に 参 照 と し て 組 み 入 れ ら れ る 。
本 明 細 書 に お い て 使 用 さ れ る 「 熱 可 塑 性 樹 脂 」 と い う 用 語 は 、 充 分 な 熱 に 暴 露 さ れ た 際 に
溶 融 す る が 、 充 分 に 冷 却 し た 際 に 、 以 前 の 形 で は な い が そ の 凝 固 状 態 を 金 型 ま た は 同 様 の
物 品 を 使 用 せ ず に 維 持 す る ポ リ マ ー 材 料 を 意 味 す る も の と す る 。 特 に 、 そ の よ う な 用 語 は
、 メ ル ト 形 成 後 に 冷 却 し た 際 に 結 晶 性 ま た は 半 結 晶 性 形 態 も 示 す と い う 広 い 定 義 を 満 た す
ポ リ マ ー を 単 に 包 含 す る 場 合 も あ る 。 そ の よ う な 定 義 に 含 ま れ る 特 定 の 種 類 の ポ リ マ ー は
、 ポ リ オ レ フ ィ ン （ 例 え ば 、 ポ リ エ チ レ ン 、 ポ リ プ ロ ピ レ ン 、 ポ リ ブ チ レ ン お よ び そ れ ら
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の 任 意 の 組 み 合 わ せ ） 、 ポ リ ア ミ ド （ 例 え ば ナ イ ロ ン ） 、 ポ リ ウ レ タ ン 、 ポ リ エ ス テ ル （
例 え ば ポ リ エ チ レ ン テ レ フ タ レ ー ト ） 等 、 な ら び に そ れ ら の 任 意 の 組 み 合 わ せ を 包 含 す る
が そ れ ら に 限 定 さ れ な い 。
【 ０ ０ ０ ３ 】
熱 可 塑 性 樹 脂 は 、 保 存 容 器 、 医 療 器 具 、 食 品 包 装 、 プ ラ ス チ ッ ク チ ュ ー ブ お よ び パ イ プ 、
棚 ユ ニ ッ ト 等 を 包 含 す る 種 々 の 最 終 用 途 に 使 用 さ れ て い る 。 し か し 、 そ の よ う な 基 礎 組 成
物 は 、 広 範 囲 の 使 用 を 可 能 に す る た め に 特 定 の 物 理 的 特 性 を 示 す べ き で あ る 。 特 に 、 ポ リ
オ レ フ ィ ン に お い て 、 例 え ば 、 結 晶 化 の 際 の 結 晶 配 列 の 均 一 性 は 、 有 効 な 、 耐 久 性 の 、 多
用 性 ポ リ オ レ フ ィ ン 製 品 を 提 供 す る の に 必 要 で あ る 。 そ の よ う な 所 望 の 物 理 的 特 性 を 得 る
た め に 、 特 定 の 化 合 物 お よ び 組 成 物 が 、 成 形 ま た は 加 工 の 間 に ポ リ オ レ フ ィ ン 結 晶 生 長 用
の 核 形 成 部 位 を 与 え る こ と が 既 知 で あ る 。 一 般 に 、 そ の よ う な 核 形 成 化 合 物 を 含 有 す る 組
成 物 は 、 非 核 形 成 ポ リ オ レ フ ィ ン よ り か な り 速 い 速 度 で 結 晶 化 す る 。 よ り 高 い 温 度 で の そ
の よ う な 結 晶 化 は 、 減 少 し た 加 工 サ イ ク ル 時 間 、 お よ び 例 え ば 剛 性 の よ う な 物 理 的 特 性 に
お け る 種 々 の 向 上 を 生 じ る 。
【 ０ ０ ０ ４ 】
従 っ て 、 よ り 速 い 、 お よ び ／ ま た は よ り 高 い ポ リ マ ー 結 晶 化 温 度 を 与 え る そ の よ う な 化 合
物 お よ び 組 成 物 は 、 核 剤 と し て 一 般 に 既 知 で あ る 。 そ の よ う な 化 合 物 は 、 そ の 名 称 が 示 す
よ う に 、 熱 可 塑 性 溶 融 配 合 物 の 冷 却 の 間 に 、 結 晶 生 長 用 の 核 形 成 部 位 を 与 え る の に 使 用 さ
れ る 。 一 般 に 、 そ の よ う な 核 形 成 部 位 の 存 在 は 、 よ り 多 く の 、 よ り 小 さ い 結 晶 を 生 じ る 。
そ の 中 に 形 成 さ れ た よ り 小 さ い 結 晶 の 結 果 と し て 、 目 的 と す る 熱 可 塑 性 樹 脂 の 透 明 化 も 達
成 し う る が 、 必 ず し も 優 れ た 透 明 性 が 得 ら れ る わ け で は な い 。 結 晶 の 大 き さ が よ り 均 質 で
あ り 、 好 ま し く は よ り 小 さ い ほ ど 、 光 の 散 乱 は 少 な い 。 そ の よ う な 方 法 に よ っ て 、 熱 可 塑
性 製 品 そ の も の の 透 明 性 を 向 上 さ せ る こ と が で き る 。 こ の よ う に 、 向 上 し た 透 明 性 、 物 理
的 特 性 お よ び ／ ま た は よ り 速 い 加 工 を 与 え る た め に 、 熱 可 塑 性 樹 脂 核 剤 化 合 物 は 熱 可 塑 性
樹 脂 工 業 に 極 め て 重 要 で あ る 。
【 ０ ０ ０ ５ 】
1つ の 種 類 の 核 剤 の 例 と し て 、 ジ ベ ン ジ リ デ ン ソ ル ビ ト ー ル 誘 導 体 化 合 物 は 、 特 に ポ リ プ
ロ ピ レ ン 最 終 生 成 物 の 一 般 的 な 核 剤 化 合 物 で あ る 。 Milliken Chemicalか ら 商 品 名 Millad
（ 登 録 商 標 ） 3988（ 以 下 に 3， 4－ DMDBSと 称 す ） で 入 手 可 能 な 1， 3－ O－ 2， 4－ ビ ス （ 3， 4
－ ジ メ チ ル ベ ン ジ リ デ ン ） ソ ル ビ ト ー ル の よ う な 化 合 物 は 、 目 的 と す る ポ リ プ ロ ピ レ ン お
よ び 他 の ポ リ オ レ フ ィ ン に 優 れ た 核 形 成 特 性 を 与 え る 。 よ く 知 ら れ て い る 他 の 化 合 物 は 、
安 息 香 酸 ナ ト リ ウ ム 、 ナ ト リ ウ ム 2， 2’ － メ チ レ ン － ビ ス － （ 4， 6－ ジ － tert－ ブ チ ル フ
ェ ニ ル ） ホ ス フ ェ ー ト （ 旭 電 化 工 業 （ 株 ） よ り ； NA－ 11と し て 既 知 で あ り 、 以 下 に そ う 称
す ） ア ル ミ ニ ウ ム ビ ス ［ 2， 2’ － メ チ レ ン － ビ ス － （ 4， 6－ ジ － tert－ ブ チ ル フ ェ ニ ル ）
ホ ス フ ェ ー ト ］ （ 旭 電 化 工 業 （ 株 ） よ り ； NA－ 21と し て 既 知 で あ り 、 以 下 に そ う 称 す ） 、
タ ル ク 等 を 包 含 す る 。 そ の よ う な 化 合 物 は 全 て 、 高 い ポ リ オ レ フ ィ ン 結 晶 化 温 度 を 付 与 す
る が 、 そ れ ぞ れ 、 大 規 模 な 工 業 的 適 用 に 関 し て そ れ 自 体 の 短 所 も 有 す る 。
【 ０ ０ ０ ６ 】
ソ ル ビ ト ー ル お よ び キ シ リ ト ー ル の 他 の ア セ タ ー ル は 、 ポ リ オ レ フ ィ ン お よ び 他 の 熱 可 塑
性 樹 脂 の 一 般 的 な 核 剤 で あ る 。 ジ ベ ン ジ リ デ ン ソ ル ビ ト ー ル （ DBS） は 、 Hamadaら の 米 国
特 許 第 4016118号 に 、 ポ リ オ レ フ ィ ン 用 の 有 効 な 核 剤 お よ び 透 明 化 剤 と し て 最 初 に 開 示 さ
れ た 。 そ れ 以 来 、 ビ ス （ p－ メ チ ル ベ ン ジ リ デ ン ） ソ ル ビ ト ー ル （ 以 下 に 4－ MDBSと 称 す ）
を 包 含 す る ソ ル ビ ト ー ル お よ び キ シ リ ト ー ル の 多 く の ア セ タ ー ル が 開 示 さ れ た 。 そ の よ う
な 他 の 化 合 物 に つ い て の 代 表 的 な 文 献 は 、 Mahaffey, Jr.の 米 国 特 許 第 4371645号 （ 少 な く
と も 1個 の 塩 素 ま た は 臭 素 置 換 基 を 有 す る ソ ル ビ ト ー ル の ジ － ア セ タ ー ル ） を 包 含 す る 。
【 ０ ０ ０ ７ 】
前 記 の よ う に 、 有 効 な 核 剤 の 他 の 例 は 、 有 機 酸 の 金 属 塩 で あ る 。 Wijgaの 米 国 特 許 第 32077
35号 、 第 3207736号 お よ び 第 3207738号 、 お よ び Walesの 米 国 特 許 第 3207737号 お よ び 第 3207
739号 は 、 脂 肪 族 、 脂 環 式 お よ び 芳 香 族 カ ル ボ ン 酸 、 ジ カ ル ボ ン 酸 ま た は 高 級 ポ リ カ ル ボ
ン 酸 、 お よ び 対 応 す る 無 水 物 お よ び 金 属 塩 が 、 ポ リ オ レ フ ィ ン 用 の 有 効 な 核 剤 で あ る こ と
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を 示 し て い る 。 そ れ ら は 、 安 息 香 酸 型 化 合 物 、 特 に 安 息 香 酸 ナ ト リ ウ ム が 、 目 的 と す る ポ
リ オ レ フ ィ ン 用 の 最 良 の 核 剤 で あ る こ と も 記 載 し て い る 。
【 ０ ０ ０ ８ 】
他 の 種 類 の 核 剤 は 、 環 状 ビ ス フ ェ ノ ー ル ホ ス フ ェ ー ト を ポ リ オ レ フ ィ ン 樹 脂 用 の 核 剤 お よ
び 透 明 化 剤 と し て 開 示 し て い る Nakaharaら の 米 国 特 許 第 4463113号 、 な ら び に Kimuraら の
米 国 特 許 第 5342868号 に 示 さ れ て い る 。 こ れ ら の 技 術 に 基 づ く 化 合 物 は 、 前 記 の よ う に 商
品 名 NA－ 11お よ び NA－ 21で 市 販 さ れ て い る 。
【 ０ ０ ０ ９ 】
さ ら に 、 全 て Minnesota Mining and Manufacturingに 譲 渡 さ れ た 国 際 特 許 出 願 第 WO 98／ 2
9494号 、 第 98／ 29495号 お よ び 第 98／ 29496号 に お い て 、 特 定 の 種 類 の 二 環 式 化 合 物 、 例 え
ば 二 環 式 ジ カ ル ボ ン 酸 お よ び 塩 も 、 ポ リ オ レ フ ィ ン 核 剤 と し て 開 示 さ れ て い る 。 こ の 技 術
の 最 良 の 実 施 例 は 、 ニ ナ ト リ ウ ム ビ シ ク ロ ［ 2． 2． 1］ ヘ プ テ ン ジ カ ル ボ キ シ レ ー ト お よ
び カ ン フ ァ ン 酸 に お い て 具 体 化 さ れ て い る 。
【 ０ ０ １ ０ 】
核 剤 の 有 効 性 は 、 そ の よ う な 核 剤 を 含 有 す る ポ リ マ ー 組 成 物 の ピ ー ク 結 晶 化 温 度 に よ っ て
一 般 に 測 定 さ れ る 。 高 ポ リ マ ー ピ ー ク 結 晶 化 は 、 高 核 形 成 有 効 性 を 示 す も の で あ り 、 速 い
加 工 サ イ ク ル 時 間 お よ び よ り 望 ま し い 物 理 的 特 性 、 例 え ば 、 加 工 製 品 に つ い て の 剛 性 ／ 衝
撃 バ ラ ン ス 等 を 生 じ る 。 前 記 の 全 て の 化 合 物 は 、 比 較 的 高 い ポ リ オ レ フ ィ ン 結 晶 化 温 度 を
与 え る が 、 そ れ ぞ れ 、 大 規 模 な 工 業 的 適 用 に 関 し て そ れ 自 体 の 短 所 も 有 す る 。
【 ０ ０ １ １ 】
例 え ば 、 核 形 成 さ れ て い な い 場 合 に 、 密 度 約 0.9g／ cc、 メ ル ト フ ロ ー 約 12g／ 10分 、 ロ ッ
ク ウ ェ ル 硬 度 （ Rス ケ ー ル ） 約 90、 引 張 強 度 約 4,931psi、 降 伏 点 伸 び 約 10％ 、 曲 げ 弾 性 率
約 203ksi、 ア イ ゾ ッ ド 衝 撃 強 度 約 0.67ft－ lb／ in、 0.46mPaに お け る 撓 み 温 度 約 93℃ （ こ
れ は 約 96～ 99％ の ア イ ソ タ ク チ シ テ ィ を 示 す ホ モ ポ リ マ ー を 生 じ る ） の よ う な 種 々 の 特 性
を 示 す 被 験 ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン に お い て 、 有 効 な 核 形 成 化 合 物 が 、 極 め て 高 い ピ
ー ク 結 晶 化 温 度 、 例 え ば 125℃ よ り 高 い 温 度 を 示 す こ と が 極 め て 望 ま し く 、 該 ピ ー ク 結 晶
化 温 度 は 、 20℃ ／ 分 の 加 熱 お よ び 冷 却 速 度 で 測 定 す る よ う に 変 更 し た ASTM試 験 法 D3417－ 9
9に 従 っ て 示 差 走 査 熱 量 測 定 法 に よ っ て 測 定 さ れ る 。 そ の よ う な ポ リ プ ロ ピ レ ン ホ モ ポ リ
マ ー は 、 入 手 で き る 製 品 の 総 体 的 均 一 性 （ 従 っ て 、 ピ ー ク 結 晶 化 温 度 な ど に お け る よ り 高
い 均 一 性 が 、 そ の よ う な 熱 可 塑 性 樹 脂 試 料 に 生 じ る ） な ら び に そ の よ う な 熱 可 塑 性 樹 脂 の
広 範 囲 な 使 用 に よ り 、 こ の 目 的 に 有 効 な 被 験 物 質 を 提 供 す る 。 当 然 、 そ の よ う な 被 験 ホ モ
ポ リ マ ー は 、 本 発 明 の 核 剤 が 存 在 し う る 唯 一 の 熱 可 塑 性 樹 脂 で な い こ と は 当 業 者 に 充 分 に
理 解 さ れ る こ と で あ り 、 そ れ は 、 特 定 条 件 下 の 特 定 の 本 発 明 核 剤 に つ い て の 最 大 ピ ー ク 結
晶 化 温 度 等 を 測 定 す る た め の 被 験 配 合 物 に す ぎ な い 。 前 記 の 核 剤 の う ち 、 カ ン フ ァ ン 酸 だ
け が 、 そ の よ う な 被 験 ホ モ ポ リ マ ー プ ロ ピ レ ン 配 合 物 に お い て 、 そ の よ う な 高 ポ リ マ ー ピ
ー ク 結 晶 化 温 度 を 示 す 。 し か し 、 本 発 明 の 比 較 例 に 示 す よ う に 、 カ ン フ ァ ン 酸 は 極 め て 低
い 熱 安 定 性 を 示 し 、 加 工 の 間 に 蒸 発 し て プ ラ ス チ ッ ク 加 工 器 具 の 表 面 に 堆 積 す る 傾 向 が あ
る 。 こ の 現 象 は 、 プ ラ ス チ ッ ク 工 業 に お い て 「 プ レ ー ト ア ウ ト 」 と 一 般 に 呼 ば れ る 。 こ の
添 加 剤 の 「 プ レ ー ト ア ウ ト 」 作 用 は 、 あ ら ゆ る 工 業 使 用 に お い て 、 そ の 添 加 剤 を 非 実 用 的
な も の に す る 。 従 っ て 、 目 的 と す る ポ リ マ ー （ 例 え ば 、 好 ま し く は 、 ポ リ プ ロ ピ レ ン の よ
う な ポ リ オ レ フ ィ ン ） に お け る 、 極 め て 高 い ポ リ マ ー ピ ー ク 結 晶 化 温 度 （ 従 っ て 、 高 有 効
性 の 核 形 成 ） と 、 低 度 の 逸 散 性 （ 従 っ て 、 高 い 熱 安 定 性 お よ び 低 プ レ ー ト ア ウ ト 性 ） と の
組 み 合 わ せ は 、 特 に 、 20℃ ／ 分 の 速 度 で の 示 差 走 査 熱 量 測 定 法 に よ っ て 測 定 さ れ る ピ ー ク
結 晶 化 温 度 が ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン に お い て 126℃ よ り 高 い 場 合 に 、 プ ラ ス チ ッ ク
工 業 に お い て 極 め て 望 ま し い 。 現 在 の と こ ろ 、 ポ リ マ ー 核 剤 の 集 中 的 研 究 分 野 に お い て 、
そ の よ う な 組 み 合 わ せ は 提 供 さ れ て い な い 。
【 ０ ０ １ ２ 】
高 ポ リ マ ー 結 晶 化 温 度 お よ び 低 逸 散 性 の 他 に 、 そ の よ う な 核 剤 の 実 際 的 使 用 に 重 要 な 他 の
多 く の 性 能 特 性 が 存 在 す る 。 例 え ば 、 最 も 関 心 の あ る も の の 1つ は 、 そ の よ う な 化 合 物 と
、 一 般 的 な ポ リ オ レ フ ィ ン （ 例 え ば 、 ポ リ プ ロ ピ レ ン 、 ポ リ エ チ レ ン 等 ） プ ラ ス チ ッ ク 製
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品 に 広 く 使 用 さ れ る 種 々 の 添 加 剤 と の 適 合 性 で あ る 。 前 記 の よ う に 、 ス テ ア リ ン 酸 カ ル シ
ウ ム 適 合 性 は 特 に 重 要 で あ る 。 残 念 な こ と に 、 大 部 分 の 前 記 核 剤 化 合 物 （ 例 え ば 、 安 息 香
酸 ナ ト リ ウ ム 、 NA－ 11、 二 ナ ト リ ウ ム ビ シ ク ロ ［ 2． 2． 1］ ヘ プ テ ン ジ カ ル ボ キ シ レ ー ト
） は 、 そ の よ う な 化 合 物 と 共 に ポ リ オ レ フ ィ ン 製 品 中 に 存 在 す る 場 合 に 、 不 利 な 核 形 成 有
効 性 を 示 す 。 ス テ ア リ ン 酸 塩 か ら の カ ル シ ウ ム イ オ ン が 、 核 剤 の ナ ト リ ウ ム イ オ ン と 共 に
位 置 を 移 し 、 核 剤 を そ の 意 図 す る 機 能 に 関 し て 非 有 効 性 に す る と 一 般 に 推 測 さ れ る 。 そ の
結 果 、 そ の よ う な 化 合 物 は 好 ま し く な い プ レ ー ト ア ウ ト 性 を 示 し 、 例 え ば 、 ス テ ア リ ン 酸
カ ル シ ウ ム が 存 在 し な い 有 核 ポ リ マ ー の ピ ー ク 結 晶 化 温 度 と 比 較 し て 2℃ よ り 大 の ポ リ オ
レ フ ィ ン 加 工 の 間 お よ び 加 工 後 の 結 晶 化 温 度 の 低 下 に よ っ て 測 定 さ れ る 、 全 体 的 に 減 少 し
た 核 形 成 性 能 を 示 す 場 合 が あ る 。 こ れ ら の 一 般 的 な 核 剤 と カ ル シ ウ ム 塩 と の 組 み 合 わ せ を
避 け る た め 、 そ の よ う な 核 剤 と 共 に 使 用 す る た め に 、 他 の ノ ニ オ ン 酸 中 和 剤 、 例 え ば ジ ヒ
ド ロ タ ル サ イ ト （ DHT4－ A） が 必 要 と さ れ る 。 し か し 、 そ の よ う な 組 み 合 わ せ は 、 低 下 し
た 美 的 特 性 （ 例 え ば 、 高 ヘ イ ズ ） に よ っ て 特 定 の 状 況 に お い て 問 題 で あ り 、 一 般 的 な カ ル
シ ウ ム 塩 と 比 較 し て 明 ら か に 高 コ ス ト で あ る こ と が わ か っ た 。
【 ０ ０ １ ３ 】
前 記 の 一 般 的 な 核 剤 に 関 す る 他 の 課 題 は 、 分 散 上 の 問 題 に よ る 一 貫 し な い 核 形 成 を 含 み 、
そ の 結 果 、 ポ リ オ レ フ ィ ン 製 品 に お け る 剛 性 お よ び 衝 撃 の 変 動 を 生 じ る 。 ポ リ オ レ フ ィ ン
製 造 に お け る 実 質 的 均 質 性 は 、 比 較 的 均 質 な 完 成 ポ リ オ レ フ ィ ン 製 品 を 生 じ る の で 、 極 め
て 望 ま し い 。 得 ら れ た 製 品 が 充 分 に 分 散 し た 核 剤 を 含 有 し な い 場 合 、 製 品 全 体 が 、 剛 性 の
不 足 お よ び 低 衝 撃 強 度 を 示 す 場 合 が あ る 。
【 ０ ０ １ ４ 】
さ ら に 、 核 剤 化 合 物 お よ び 組 成 物 の 貯 蔵 安 定 性 は 、 熱 可 塑 性 樹 脂 核 剤 に つ い て の も う 1つ
の 潜 在 的 課 題 で あ り 、 従 っ て 極 め て 重 要 で あ る 。 核 剤 化 合 物 は 一 般 に 粉 末 ま た は 微 粒 形 態
で ポ リ オ レ フ ィ ン 製 造 会 社 に 供 給 さ れ 、 核 剤 の 均 質 小 粒 子 は 必 要 と さ れ る 均 質 分 散 お よ び
性 能 を 付 与 す る の に 重 要 で あ る の で 、 そ の よ う な 化 合 物 は 保 存 の 間 に 小 粒 子 状 態 を 維 持 す
べ き で あ る 。 特 定 の 核 剤 、 例 え ば 安 息 香 酸 ナ ト リ ウ ム は 、 高 度 の 吸 湿 性 を 示 し 、 そ れ に よ
っ て 、 そ れ か ら 製 造 さ れ る 粉 末 は 容 易 に 水 和 し て 粒 子 凝 集 を 生 じ る 。 目 的 と す る 熱 可 塑 性
樹 脂 に お い て 所 望 の 均 質 分 散 を 得 る た め に 、 そ う よ う な 凝 集 粒 子 は 、 脱 凝 集 の た め の 粉 砕
ま た は 他 の 処 理 を さ ら に 必 要 と す る 場 合 が あ る 。 さ ら に 、 水 和 に よ る そ の よ う な 好 ま し く
な い 凝 集 は 、 使 用 者 に 供 給 お よ び ／ ま た は 取 扱 上 の 問 題 も 生 じ る 場 合 が あ る 。
【 ０ ０ １ ５ 】
い く つ か の 核 剤 、 例 え ば 特 定 の DBS誘 導 体 は 、 高 い 加 工 温 度 に お い て プ レ ー ト ア ウ ト す る
傾 向 の よ う な 、 い く つ か の 実 用 上 の 欠 点 を 示 す 。 DBS誘 導 体 は 、 特 に 芳 香 環 が 一 置 換 で あ
る 場 合 に 、 か な り 向 上 し た 熱 安 定 性 を 示 す 。 し か し 、 そ の よ う な 化 合 物 は 、 特 定 の ポ リ オ
レ フ ィ ン 製 品 に お い て 問 題 の あ る 官 能 的 欠 点 に 関 連 し た 望 ま し く な い 移 行 特 性 も 示 す 傾 向
が あ る 。 そ の 結 果 、 そ の よ う な 化 合 物 は 、 い く つ か の 重 要 な 分 野 、 例 え ば 医 療 器 具 （ 例 え
ば 注 射 器 等 ） お よ び 食 品 包 装 に 広 く 使 用 す る こ と が で き な い 。
【 ０ ０ １ ６ 】
従 っ て 、 こ れ ら の 顕 著 な 問 題 に よ り 、 プ ラ ス チ ッ ク 工 業 に お い て 、 前 記 の 問 題 を 有 さ な い
そ の よ う な 化 合 物 を 提 供 し 、 目 的 と す る ポ リ オ レ フ ィ ン に 優 れ た 高 結 晶 化 温 度 お よ び 低 逸
散 性 を 付 与 す る こ と が 長 期 に わ た り 必 要 と さ れ て い る 。 現 在 の と こ ろ 、 こ の 目 的 に 最 良 の
化 合 物 は 、 前 記 の 化 合 物 に 留 ま っ て い る 。 現 在 の と こ ろ 、 目 的 と す る 特 定 ポ リ オ レ フ ィ ン
に お い て 、 極 め て 高 い ピ ー ク 結 晶 化 温 度 、 低 逸 散 性 、 低 吸 湿 性 、 優 れ た 熱 安 定 性 お よ び 非
移 行 特 性 、 お よ び 大 部 分 の 一 般 的 ポ リ オ レ フ ィ ン 添 加 剤 （ 例 え ば 、 最 も 重 要 な も の で は 、
ス テ ア リ ン 酸 カ ル シ ウ ム ） と の 適 合 性 を 示 す 核 剤 は 、 プ ラ ス チ ッ ク 産 業 に お い て 得 ら れ て
い な い 。
【 発 明 の 開 示 】
【 発 明 が 解 決 し よ う と す る 課 題 】
【 ０ ０ １ ７ 】
従 っ て 、 本 発 明 の 目 的 は 、 優 れ た 高 ピ ー ク 結 晶 化 温 度 を ポ リ プ ロ ピ レ ン 製 品 お よ び 配 合 物
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に 付 与 し 、 極 め て 低 い 逸 散 性 （ 優 れ た 熱 安 定 性 、 低 プ レ ー ト ア ウ ト ） も 示 す ポ リ オ レ フ ィ
ン 核 剤 を 提 供 す る こ と で あ る 。 本 発 明 の 他 の 目 的 は 、 目 的 と す る ポ リ オ レ フ ィ ン 製 品 お よ
び 配 合 物 に お い て 、 優 れ た ス テ ア リ ン 酸 カ ル シ ウ ム 適 合 性 を 示 す 核 剤 化 合 物 お よ び そ の 組
成 物 を 提 供 す る こ と で あ る 。 さ ら に 、 本 発 明 化 合 物 は 、 極 め て 優 れ た 貯 蔵 安 定 性 の 添 加 剤
組 成 物 を 与 え る た め に 、 極 め て 低 い 吸 湿 性 も 示 す べ き で あ る 。 本 発 明 の 他 の 目 的 は 、 ポ リ
オ レ フ ィ ン 製 品 に 組 み 込 ま れ た 場 合 に 、 低 い 移 行 性 を 示 す 核 形 成 化 合 物 お よ び 組 成 物 を 提
供 す る こ と で あ る 。 本 発 明 の 他 の 目 的 は 、 ポ リ オ レ フ ィ ン 製 品 に お い て 、 む か つ く よ う な
味 お よ び ／ ま た は 臭 い を ほ と ん ど 示 さ な い か ま た は 示 さ な い 核 剤 お よ び 組 成 物 を 提 供 す る
こ と で あ る 。 本 発 明 の 他 の 目 的 は 、 得 ら れ た 層 状 構 造 物 が 、 他 の 核 形 成 ポ リ プ ロ ピ レ ン 製
品 お よ び 配 合 物 と 比 較 し て 、 極 め て 独 特 （ 極 め て 厚 い ） で あ る よ う な 仕 方 で 、 目 的 と す る
ポ リ オ レ フ ィ ン ポ リ マ ー に お け る 結 晶 化 過 程 に 作 用 し 、 そ れ に よ っ て ポ リ オ レ フ ィ ン が 極
め て 高 い 剛 性 を 示 す よ う に す る 核 剤 化 合 物 を 提 供 す る こ と で あ る 。 さ ら に 、 本 発 明 の 目 的
は 、 種 々 の 最 終 用 途 に 使 用 さ れ る ポ リ オ レ フ ィ ン 材 料 に お い て 使 用 し う る 核 剤 化 合 物 ま た
は 組 成 物 を 提 供 す る こ と で あ る 。
【 課 題 を 解 決 す る た め の 手 段 】
【 ０ ０ １ ８ 】
従 っ て 、 本 発 明 は 、 少 な く と も 125℃ （ 好 ま し く は 、 少 な く と も 125.5℃ 、 よ り 好 ま し く は
少 な く と も 126℃ 、 さ ら に 好 ま し く は 少 な く と も 126.5℃ 、 最 も 好 ま し く は 少 な く と も 127
℃ ； 好 ま し く は 、 そ の よ う な 温 度 は 、 自 己 核 形 成 被 験 ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン 樹 脂 の
水 準 ま で の 高 さ 、 例 え ば 少 な く と も 約 137～ 8℃ で あ り 、 約 134℃ の 高 温 が 最 も 好 ま し い ）
の ピ ー ク 結 晶 化 温 度 を 、 被 験 ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物 に 生 じ る 核 剤 を 含 み ； 非
核 形 成 被 験 ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン は 、 密 度 約 0.9g／ cc、 メ ル ト フ ロ ー 約 12g／ 10分
、 ロ ッ ク ウ ェ ル 硬 度 （ Rス ケ ー ル ） 約 90、 引 張 強 度 約 4,931psi、 降 伏 点 伸 び 約 10％ 、 曲 げ
弾 性 率 約 203ksi、 ア イ ゾ ッ ド 衝 撃 強 度 約 0.67ft－ lb／ in、 お よ び 0.46mPaに お け る 撓 み 温
度 約 93℃ を 示 し ； 該 配 合 物 は 、 押 出 さ れ 、 次 に 、 寸 法 約 51mm x 76mm x 1.27mmの プ ラ ッ ク
に 成 形 さ れ ； 該 ピ ー ク 結 晶 化 温 度 は 、 20℃ ／ 分 の 加 熱 お よ び 冷 却 速 度 に お い て 改 変 ASTM試
験 法 D3417－ 99に 従 っ て 示 差 走 査 熱 量 測 定 法 に よ っ て 測 定 さ れ ； 該 核 剤 は 、 該 被 験 ホ モ ポ
リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物 の 配 合 の 間 に 、 該 被 験 ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物 か
ら の 認 識 し う る 逸 散 性 を 示 さ な い 。
【 ０ ０ １ ９ 】
さ ら に 、 本 発 明 は 、 被 験 ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物 に お い て 、 最 大 で 2.0分 の 結
晶 化 半 減 期 （ t 1 ／ 2 ） を 生 じ る 核 剤 も 包 含 し ； 非 核 形 成 被 験 ホ モ ポ リ マ ー プ ロ ピ レ ン は 、
密 度 約 0.9g／ cc、 メ ル ト フ ロ ー 約 12g／ 10分 、 ロ ッ ク ウ ェ ル 硬 度 （ Rス ケ ー ル ） 約 90、 引 張
強 度 約 4,931psi、 降 伏 点 伸 び 約 10％ 、 曲 げ 弾 性 率 約 203ksi、 ア イ ゾ ッ ド 衝 撃 強 度 約 0.67ft
－ lb／ in、 お よ び 0.46mPaに お け る 撓 み 温 度 約 93℃ を 示 し ； 該 配 合 物 は 、 押 出 さ れ 、 次 に
、 寸 法 約 51mm x 76mm x 1.27mmの プ ラ ッ ク に 成 形 さ れ ； 該 t 1 ／ 2 は 、 約 140℃ の 一 定 結 晶 化
温 度 に お い て 示 差 走 査 熱 量 測 定 法 に よ っ て 測 定 さ れ ； 該 核 剤 は 、 該 ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物
か ら の 認 識 し う る 逸 散 性 を 示 さ な い 。
【 ０ ０ ２ ０ 】
さ ら に 、 本 発 明 は 、 被 験 ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物 に お い て 、 少 な く と も 123.5
℃ の 標 準 ピ ー ク 結 晶 化 温 度 を 生 じ る 核 剤 も 包 含 し ； 非 核 形 成 被 験 ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ
レ ン は 、 密 度 約 0.9g／ cc、 メ ル ト フ ロ ー 約 12g／ 10分 、 ロ ッ ク ウ ェ ル 硬 度 （ Rス ケ ー ル ） 約
90、 引 張 強 度 約 4,931psi、 降 伏 点 伸 び 約 10％ 、 曲 げ 弾 性 率 約 203ksi、 ア イ ゾ ッ ド 衝 撃 強 度
約 0.67ft－ lb／ in、 お よ び 0.46mPaに お け る 撓 み 温 度 約 93℃ を 示 し ； 該 配 合 物 は 、 押 出 さ
れ 、 次 に 、 寸 法 約 51mm x 76mm x 1.27mmの プ ラ ッ ク に 成 形 さ れ ； 該 ピ ー ク 結 晶 化 温 度 は 、
20℃ ／ 分 の 加 熱 お よ び 冷 却 速 度 に お い て 改 変 ASTM試 験 法 D3417－ 99に 従 っ て 示 差 走 査 熱 量
測 定 法 に よ っ て 測 定 さ れ ； 該 核 剤 は 最 大 で 1500ppmで 存 在 し ； 該 ポ リ マ ー 核 剤 は 、 該 ポ リ
プ ロ ピ レ ン の 配 合 の 間 に 、 該 ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物 か ら の 認 識 し う る 逸 散 性 を 示 さ ず ； 該
核 剤 は 、 ス テ ア リ ン 酸 カ ル シ ウ ム が 存 在 し な い 場 合 に 、 該 ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物 に お い て
該 ピ ー ク 結 晶 化 温 度 を 生 じ ； 該 核 剤 は 、 少 な く と も 800ppmの ス テ ア リ ン 酸 カ ル シ ウ ム が 存
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在 す る 場 合 に 同 じ ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物 に つ い て の 該 標 準 ピ ー ク 結 晶 化 よ り 最 大 で 2℃ 低
い 比 較 ピ ー ク 結 晶 化 温 度 を 生 じ る 。 さ ら に 、 そ の よ う な 化 合 物 は 極 め て 低 い 吸 湿 性 も 示 す
。
【 ０ ０ ２ １ 】
さ ら に 、 本 発 明 は 、 該 核 剤 を 含 ん で 成 る 被 験 ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物 に お い て
、 約 148℃ の 恒 温 結 晶 化 温 度 で 7x10 9 核 ／ cm 3 よ り 高 い 有 効 核 形 成 密 度 を 生 じ る 核 剤 を 含 み
； 非 核 形 成 被 験 ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン は 、 密 度 約 0.9g／ cc、 メ ル ト フ ロ ー 約 12g／ 1
0分 、 ロ ッ ク ウ ェ ル 硬 度 （ Rス ケ ー ル ） 約 90、 引 張 強 度 約 4,931psi、 降 伏 点 伸 び 約 10％ 、 曲
げ 弾 性 率 約 203ksi、 ア イ ゾ ッ ド 衝 撃 強 度 約 0.67ft－ lb／ in、 お よ び 0.46mPaに お け る 撓 み
温 度 約 93℃ を 示 し ； 該 配 合 物 は 、 押 出 さ れ 、 次 に 、 寸 法 約 51mm x 76mm x 1.27mmの プ ラ ッ
ク に 成 形 さ れ ； 該 核 剤 は 、 該 核 剤 を 含 ん で 成 る 該 被 験 ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物
の 配 合 の 間 に 、 該 被 験 ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物 か ら の 認 識 し う る 逸 散 性 を 示 さ
な い 。
【 ０ ０ ２ ２ 】
さ ら に 、 本 発 明 は 、 密 度 約 0.9g／ cc、 メ ル ト フ ロ ー 約 12g／ 10分 、 ロ ッ ク ウ ェ ル 硬 度 （ Rス
ケ ー ル ） 約 90、 引 張 強 度 約 4,931psi、 降 伏 点 伸 び 約 10％ 、 曲 げ 弾 性 率 約 203ksi、 ア イ ゾ ッ
ド 衝 撃 強 度 約 0.67ft－ lb／ in、 お よ び 0.46mPaに お け る 撓 み 温 度 約 93℃ を 有 す る 被 験 ホ モ
ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物 に お い て 、 0.06よ り 大 の 核 形 成 有 効 性 係 数 （ NEF） を 示 す
核 剤 を 包 含 し ； 該 配 合 物 は 、 押 出 さ れ 、 次 に 、 寸 法 約 51mm x 76mm x 1.27mmの プ ラ ッ ク に
成 形 さ れ る 。
【 発 明 を 実 施 す る た め の 最 良 の 形 態 】
【 ０ ０ ２ ３ 】
本 発 明 の 核 剤 は 、 被 験 ポ リ マ ー 配 合 物 に お い て 所 定 の 程 度 に 作 用 す る も の と し て 前 記 に 定
義 さ れ 、 そ の よ う な 被 験 ポ リ マ ー 配 合 物 に お け る 成 分 で あ る 必 要 は な い こ と は 、 当 業 者 に
充 分 に 理 解 さ れ 認 識 さ れ る べ き で あ る 。 従 っ て 、 そ の よ う な 本 発 明 の 核 剤 は 、 被 験 ホ モ ポ
リ マ ー プ ロ ピ レ ン に お い て 所 定 の 水 準 で 作 用 す べ き で あ る が 、 ポ リ マ ー ブ レ ン ド を 包 含 す
る 他 の 種 類 の ポ リ マ ー （ 例 え ば 熱 可 塑 性 樹 脂 ） 中 に 存 在 し て も よ い 。 そ の よ う な 本 発 明 の
核 剤 が 有 効 か つ 有 用 で あ る 特 定 ポ リ マ ー を 以 下 に 詳 し く 記 載 す る 。
【 ０ ０ ２ ４ 】
二 環 式 化 合 物 は 、 2つ ま た は そ れ 以 上 の 環 を 有 す る 有 機 化 合 物 で あ っ て 、 該 環 の 少 な く と
も 2つ が 、 少 な く と も 2個 の 非 隣 接 原 子 を 共 有 し て い る 有 機 化 合 物 と し て 定 義 さ れ る 。
【 ０ ０ ２ ５ 】
そ の よ う な 新 規 核 剤 化 合 物 の い く つ か の 特 定 の 非 制 限 的 例 は 、 飽 和 ［ 2． 2． 1］ 二 環 式 ジ
カ ル ボ キ シ レ ー ト 、 最 も 好 ま し く は 式 （ I） ：
【 化 １ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
［ 式 中 、
M 1 お よ び M 2 は 、 同 じ か ま た は 異 な り 、 独 立 に 、 金 属 ま た は 有 機 カ チ オ ン か ら 成 る 群 か ら 選
択 さ れ ；
R 1 、 R 2 、 R 3 、 R 4 、 R 5 、 R 6 、 R 7 、 R 8 、 R 9 お よ び R 1 0 は 、 そ れ ぞ れ 、 水 素 、 C 1 ～ C 9 ア ル キ ル 、
ヒ ド ロ キ シ ル 、 C 1 ～ C 9 ア ル コ キ シ 、 C 1 ～ C 9 ア ル キ レ ン オ キ シ 、 ア ミ ン 、 C 1 ～ C 9 － ア ル キ ル
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ア ミ ン 、 ハ ロ ゲ ン 、 フ ェ ニ ル 、 ア ル キ ル フ ェ ニ ル 、 ジ ェ ミ ナ ル ま た は ビ シ ナ ル C 1 ～ C 9 炭 素
環 か ら 成 る 群 か ら 選 択 さ れ る ］ で 示 さ れ る こ れ ら の 種 類 の 化 合 物 の 金 属 塩 ま た は 有 機 塩 を
包 含 す る 。
好 ま し く は 、 金 属 カ チ オ ン は 、 カ ル シ ウ ム 、 ス ト ロ ン チ ウ ム 、 バ リ ウ ム 、 マ グ ネ シ ウ ム 、
ア ル ミ ニ ウ ム 、 銀 、 ナ ト リ ウ ム 、 リ チ ウ ム 、 ル ビ ジ ウ ム 、 カ リ ウ ム 等 か ら 成 る 群 か ら 選 択
さ れ る 。 そ の 範 囲 に お い て 、 I族 お よ び II族 の 金 属 イ オ ン が 一 般 に 好 ま し い 。 I族 お よ び II
族 カ チ オ ン の 中 で 、 ナ ト リ ウ ム 、 カ リ ウ ム 、 カ ル シ ウ ム お よ び ス ト ロ ン チ ウ ム が 好 ま し く
、 ナ ト リ ウ ム お よ び カ ル シ ウ ム が 最 も 好 ま し い 。 さ ら に 、 M 1 お よ び M 2 基 は 、 一 緒 に な っ て
1つ の 金 属 カ チ オ ン （ 例 え ば 、 カ ル シ ウ ム 、 ス ト ロ ン チ ウ ム 、 バ リ ウ ム 、 マ グ ネ シ ウ ム 、
ア ル ミ ニ ウ ム 等 ） を 形 成 し て も よ い 。 本 発 明 は 、 そ の よ う な 化 合 物 の 全 て の 立 体 化 学 配 置
を 含 む が 、 シ ス 配 置 が 好 ま し く 、 シ ス － エ ン ド が 最 も 好 ま し い 態 様 で あ る 。 少 な く と も 1
つ の そ の よ う な 化 合 物 を 含 ん で 成 る 好 ま し い 態 様 の ポ リ オ レ フ ィ ン 製 品 お よ び ポ リ オ レ フ
ィ ン 配 合 物 用 の 添 加 剤 組 成 物 も 、 本 発 明 に 含 ま れ る 。
【 ０ ０ ２ ６ 】
本 明 細 書 に お け る 1つ の 記 述 と し て 使 用 さ れ て い る 「 認 識 し う る 逸 散 性 を 示 さ な い 」 と い
う 用 語 は 、 被 験 ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物 に お い て 極 め て 高 い 熱 安 定 性 （ 従 っ て 、 極 め て 低 い
プ レ ー ト ア ウ ト ） を 示 す 核 剤 を 含 む も の と す る 。 従 っ て 、 熱 安 定 性 試 験 の 間 の 最 大 で 5％
の 核 剤 化 合 物 の 重 量 減 少 は 、 こ の 用 語 に 含 ま れ る 。 そ の よ う な 熱 安 定 性 試 験 に つ い て 下 記
に 詳 し く 説 明 す る 。
【 ０ ０ ２ ７ 】
前 記 の よ う に 、 工 業 的 適 用 の た め に 適 切 な ポ リ オ レ フ ィ ン 核 剤 化 合 物 ま た は 組 成 物 を 開 発
す る た め に 、 多 く の 重 要 な 基 準 を 満 た す 必 要 が あ る 。 本 発 明 の 核 剤 は 、 こ れ ら の 全 て の 重
要 な 条 件 を 充 分 に 満 た し て い る 。 例 え ば 、 下 記 に 詳 し く 説 明 す る よ う に 、 こ れ ら の 本 発 明
の 塩 は 、 種 々 の ポ リ オ レ フ ィ ン 配 合 物 、 特 に ラ ン ダ ム コ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン （ 以 下 RC
P） お よ び ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン （ 以 下 HP） に お い て 、 極 め て 高 い ピ ー ク 結 晶 化 温
度 を 与 え る 。 そ の 結 果 、 そ の よ う な 本 発 明 の 塩 は 、 追 加 の 充 填 剤 お よ び 硬 質 化 添 加 剤 を 必
要 と せ ず に ポ リ オ レ フ ィ ン 製 品 に 優 れ た 機 械 的 特 性 を 付 与 し 、 向 上 し た （ 短 い ） サ イ ク ル
時 間 の よ う な 望 ま し い 加 工 特 性 を 付 与 す る 。 該 塩 は 、 先 行 技 術 と 比 較 し て か な り 向 上 し た
吸 湿 性 も 示 し 、 従 っ て 、 そ の よ う な 塩 の 粒 状 ま た は 粉 末 配 合 物 は 塊 状 化 ま た は 凝 集 し な い
。 最 後 に 、 そ の よ う な 本 発 明 の 塩 は 、 ス テ ア リ ン 酸 カ ル シ ウ ム 添 加 剤 と 不 利 な 相 互 作 用 を
し な い 。
【 ０ ０ ２ ８ 】
そ の よ う な 特 性 は 、 極 め て 意 外 か つ 予 測 で き な い こ と で あ り 、 特 に 最 も 近 い 先 行 技 術 を 考
慮 す る と 、 WO 98／ 29494は 不 飽 和 ［ 2． 2． 1］ ジ カ ル ボ ン 酸 塩 を 包 含 す る ポ リ オ レ フ ィ ン
製 品 用 の 核 形 成 添 加 剤 お よ び 透 明 化 添 加 剤 を 開 示 し て い る が 、 こ の 種 の 飽 和 ジ カ ル ボ ン 酸
塩 を 例 示 し て い な い 。 該 文 献 に お け る 最 も 近 い 態 様 は 、 二 ナ ト リ ウ ム ビ シ ク ロ ［ 2． 2． 1
］ ヘ プ テ ン ジ カ ル ボ キ シ レ ー ト で あ る 。 集 中 的 研 究 の 後 、 極 め て 意 外 に も 、 下 記 に 詳 し く
説 明 す る よ う に 、 そ の よ う な 化 合 物 の 水 素 化 が 、 本 発 明 化 合 物 お よ び 本 発 明 の ポ リ オ レ フ
ィ ン 組 成 物 に 、 極 め て 向 上 し た 核 形 成 有 効 性 を 与 え る こ と が 確 認 さ れ た 。 ジ カ ル ボ ン 酸 塩
を 生 成 す る デ ィ ー ル ス － ア ル ダ ー 反 応 生 成 物 の 飽 和 、 特 に 、 本 発 明 の 範 囲 を 限 定 す る も の
で は な い が 、 飽 和 二 環 式 ジ カ ル ボ ン 酸 塩 は 、 ポ リ オ レ フ ィ ン 核 形 成 過 程 に 予 期 し な い 利 益
を 与 え る こ と が 見 出 さ れ た 。
【 ０ ０ ２ ９ 】
下 記 の 表 1に 示 す よ う に 、 こ れ ら の 本 発 明 の 飽 和 化 合 物 を 使 用 し た 目 的 と す る ポ リ オ レ フ
ィ ン 製 品 に 付 与 さ れ る ピ ー ク 結 晶 化 温 度 は 、 関 連 し た 不 飽 和 化 合 物 の ピ ー ク 結 晶 化 温 度 よ
り 約 2.5℃ ～ 約 5℃ 高 い 。 そ の よ う な 顕 著 な 向 上 は 、 あ ら ゆ る 既 知 の 経 験 的 ま た は 理 論 的 考
慮 か ら も 全 く 意 外 か つ 予 測 し え な い こ と で あ る 。 さ ら に 、 飽 和 化 合 物 の 吸 湿 性 の 顕 著 な 向
上 が 意 外 に も 観 測 さ れ た 。 そ の よ う な 予 測 さ れ な い 向 上 は 、 前 記 の よ う に 、 実 用 的 に か な
り 重 要 で あ る 。
【 ０ ０ ３ ０ 】
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さ ら に 他 の 驚 き は 、 こ れ ら の 本 発 明 の 飽 和 化 合 物 と 、 ポ リ オ レ フ ィ ン 配 合 物 お よ び 製 品 に
使 用 さ れ る 一 般 的 な 酸 捕 捉 剤 塩 化 合 物 、 例 え ば ス テ ア リ ン 酸 カ ル シ ウ ム や リ チ ウ ム と の 向
上 し た 適 合 性 で あ る 。 そ の よ う な 適 合 性 は 、 本 発 明 化 合 物 に よ っ て 得 ら れ る 高 い ピ ー ク 結
晶 化 温 度 と 共 に 、 極 め て 望 ま し い 熱 可 塑 性 樹 脂 核 剤 化 合 物 を 与 え る 。 さ ら に 、 極 め て 高 い
核 形 成 密 度 測 定 値 （ 種 々 の 恒 温 結 晶 化 温 度 に お い て 、 一 般 的 な 核 剤 よ り あ る 程 度 高 い ） を
与 え る 能 力 も 、 極 め て 望 ま し く 、 こ れ ま で に 達 成 さ れ て い な い 。
【 ０ ０ ３ １ 】
従 っ て 、 前 記 の 有 利 な 特 性 を 付 与 す る た め に 、 本 発 明 の 塩 は 、 目 的 と す る ポ リ オ レ フ ィ ン
に 約 50～ 約 20,000wt・ ppm、 最 も 好 ま し く は 約 200～ 約 4,000wt・ ppmで 添 加 さ れ る 。 よ り 多
い 濃 度 、 例 え ば 、 50wt％ ま た は そ れ 以 上 を 、 マ ス タ ー バ ッ チ 配 合 物 に 使 用 し て も よ い 。 本
発 明 の 塩 を 含 有 す る 組 成 物 、 ま た は そ れ を 使 用 し て 製 造 し た 最 終 ポ リ オ レ フ ィ ン 製 品 に お
け る 任 意 添 加 剤 は 、 可 塑 剤 、 帯 電 防 止 剤 、 安 定 剤 、 紫 外 線 吸 収 剤 、 お よ び 他 の 同 様 の 一 般
的 な ポ リ オ レ フ ィ ン 熱 可 塑 性 樹 脂 添 加 剤 を 包 含 し う る 。 他 の 添 加 剤 、 特 に 、 酸 化 防 止 剤 、
帯 電 防 止 化 合 物 、 抗 菌 剤 （ 好 ま し く は 、 銀 に 基 づ く イ オ ン 交 換 化 合 物 、 例 え ば 、 Milliken
 ＆  Companyか ら 入 手 可 能 な ALPHASAN（ 登 録 商 標 ） 抗 菌 剤 ） 、 香 料 、 塩 素 捕 捉 剤 等 も こ の
組 成 物 に 存 在 し て よ い 。 そ の よ う な 添 加 剤 、 お よ び 記 載 し な か っ た 他 の 添 加 剤 は 、 当 業 者
に よ く 知 ら れ て い る 。
【 ０ ０ ３ ２ 】
ポ リ オ レ フ ィ ン ま た は ポ リ オ レ フ ィ ン 樹 脂 と い う 用 語 は 、 少 な く と も 1つ の ポ リ オ レ フ ィ
ン 化 合 物 か ら 成 る あ ら ゆ る 物 質 を 包 含 す る も の と す る 。 好 ま し い 例 は 、 組 成 に お い て 高 密
度 ま た は 低 密 度 の 、 ア イ ソ タ ク チ ッ ク お よ び シ ン ジ オ タ ク チ ッ ク の ポ リ プ ロ ピ レ ン 、 ポ リ
エ チ レ ン 、 ポ リ （ 4－ メ チ ル ） ペ ン テ ン 、 ポ リ ブ チ レ ン 、 お よ び そ れ ら の 任 意 の ブ レ ン ド
ま た は コ ポ リ マ ー で あ る 。 本 発 明 の ポ リ オ レ フ ィ ン ポ リ マ ー は 、 脂 肪 族 ポ リ オ レ フ ィ ン 、
お よ び 少 な く と も 1つ の 脂 肪 族 オ レ フ ィ ン お よ び 1つ ま た は そ れ 以 上 の エ チ レ ン 性 不 飽 和 コ
モ ノ マ ー か ら 製 造 さ れ る コ ポ リ マ ー を 包 含 し う る 。 一 般 に 、 コ モ ノ マ ー は そ れ が 存 在 す る
場 合 、 ポ リ オ レ フ ィ ン （ 例 え ば 、 ラ ン ダ ム コ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン ） の 重 量 に 基 づ い て
約 10％ ま た は そ れ 以 下 、 ま た は 約 5％ ま た は そ れ 以 下 の よ う な 少 量 で 使 用 さ れ る が 、 25％
ま た は そ れ 以 上 の コ モ ノ マ ー を 含 有 す る コ ポ リ マ ー （ 例 え ば 耐 衝 撃 コ ポ リ マ ー ） も 考 え ら
れ る 。 他 の ポ リ マ ー ま た は ゴ ム （ 例 え ば EPDMま た は EPR） を ポ リ オ レ フ ィ ン と 共 に 配 合 し
て 、 前 記 の 特 性 を 得 る こ と も で き る 。 そ の よ う な コ モ ノ マ ー は 、 ポ リ オ レ フ ィ ン の 透 明 性
の 向 上 を 助 け る か 、 ま た は ポ リ マ ー の 他 の 特 性 を 向 上 さ せ る 作 用 を し う る 。 他 の 例 は 、 ア
ク リ ル 酸 、 酢 酸 ビ ニ ル 等 で あ る 。 本 発 明 に よ っ て そ の 透 明 性 を 好 都 合 に 向 上 し う る オ レ フ
ィ ン ポ リ マ ー の 例 は 、 平 均 分 子 量 約 10,000～ 約 2,000,000、 好 ま し く は 約 30,000～ 約 300,0
00の 、 2個 ～ 約 6個 の 炭 素 原 子 を 有 す る 脂 肪 族 モ ノ オ レ フ ィ ン の ポ リ マ ー お よ び コ ポ リ マ ー
、 例 え ば 、 ポ リ エ チ レ ン 、 線 状 低 密 度 ポ リ エ チ レ ン 、 ア イ ソ タ ク チ ッ ク ポ リ プ ロ ピ レ ン 、
シ ン ジ オ タ ク チ ッ ク ポ リ プ ロ ピ レ ン 、 結 晶 質 エ チ レ ン プ ロ ピ レ ン コ ポ リ マ ー 、 ポ リ （ 1－
ブ テ ン ） 、 ポ リ メ チ ル ペ ン テ ン 、 1－ ヘ キ セ ン 、 1－ オ ク テ ン お よ び ビ ニ ル シ ク ロ ヘ キ サ ン
で あ る が 、 そ れ ら に 限 定 さ れ な い 。 本 発 明 の ポ リ オ レ フ ィ ン は 、 例 え ば 一 般 的 な 低 密 度 ポ
リ エ チ レ ン に 見 ら れ る よ う な 側 鎖 を 任 意 に 有 し う る 基 本 的 に 線 状 の 規 則 的 な ポ リ マ ー で あ
る と 説 明 で き る 。
【 ０ ０ ３ ３ 】
ポ リ オ レ フ ィ ン が 好 ま し い が 、 本 発 明 の 核 剤 は ポ リ オ レ フ ィ ン に 限 定 さ れ ず 、 ポ リ エ チ レ
ン テ レ フ タ レ ー ト （ PET） 、 ポ リ ブ チ レ ン テ レ フ タ レ ー ト （ PBT） お よ び ポ リ エ チ レ ン ナ フ
タ レ ー ト （ PEN） の よ う な ポ リ エ ス テ ル 、 な ら び に Nylon 6、 Nylon 6， 6の よ う な ポ リ ア ミ
ド 等 に も 有 利 な 成 核 特 性 を 付 与 し う る 。 一 般 に 、 い く ら か の 結 晶 分 を 有 す る あ ら ゆ る 熱 可
塑 性 組 成 物 を 、 本 発 明 の 核 剤 に よ っ て 改 良 し う る 。
【 ０ ０ ３ ４ 】
本 発 明 の 組 成 物 は 、 本 発 明 の 飽 和 二 環 式 ジ カ ル ボ ン 酸 塩 （ ま た は 、 塩 の 組 み 合 わ せ ま た は
そ の よ う な 塩 を 含 ん で 成 る 組 成 物 ） を 、 熱 可 塑 性 ポ リ マ ー ま た は コ ポ リ マ ー に 添 加 し 、 得
ら れ た 組 成 物 を 任 意 の 好 適 な 手 段 で 単 に 混 合 す る こ と に よ っ て 得 ら れ る 。 ま た は 、 必 要 と
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さ れ る 酸 捕 捉 剤 を 含 ん で 成 る ポ リ オ レ フ ィ ン マ ス タ ー バ ッ チ 中 に 約 20wt％ も の 本 発 明 の 飽
和 ［ 2． 2． 1］ 塩 を 含 有 す る 濃 縮 物 を 製 造 し 、 次 に 、 目 的 と す る 樹 脂 に 混 合 し て も よ い 。
さ ら に 、 本 発 明 組 成 物 （ 他 の 添 加 剤 を 含 有 す る 場 合 も あ る ） は 、 特 に 、 ポ リ オ レ フ ィ ン （
例 え ば ポ リ エ チ レ ン ） ワ ッ ク ス 、 グ リ セ リ ン の ス テ ア リ ン 酸 エ ス テ ル 、 モ ン タ ン ワ ッ ク ス
、 鉱 油 等 の よ う な 分 散 助 剤 を 含 ん で 成 る 粉 末 、 小 球 、 凝 集 物 、 懸 濁 液 等 を 包 含 す る が そ れ
ら に 限 定 さ れ な い あ ら ゆ る 種 類 の 一 般 的 な 熱 可 塑 性 樹 脂 （ 例 え ば 、 最 も 好 ま し く は ポ リ オ
レ フ ィ ン ） 添 加 剤 形 態 で 存 在 し う る 。 基 本 的 に 、 ブ レ ン ド 、 凝 集 、 圧 縮 お よ び ／ ま た は 押
出 に よ っ て 製 造 さ れ る 組 み 合 わ せ を 包 含 す る 組 み 合 わ せ ま た は 組 成 物 に よ っ て 、 ど の よ う
な 形 態 で も 示 し う る 。
【 ０ ０ ３ ５ 】
次 に 、 射 出 成 形 、 射 出 吹 込 成 形 、 射 出 延 伸 吹 込 成 形 、 射 出 回 転 成 形 、 押 出 、 押 出 吹 込 成 形
、 シ ー ト 押 出 、 フ ィ ル ム 押 出 、 キ ャ ス ト フ ィ ル ム 押 出 、 フ ォ ー ム 押 出 、 熱 成 形 （ 例 え ば 、
フ ィ ル ム 、 吹 込 フ ィ ル ム 、 二 軸 配 向 フ ィ ル ム へ の 熱 成 形 ） 、 薄 肉 射 出 成 形 等 を 包 含 す る が
そ れ ら に 限 定 さ れ な い 種 々 の 方 法 に よ っ て 、 組 成 物 を 処 理 し 、 加 工 製 品 に 加 工 し う る 。
【 実 施 例 】
【 ０ ０ ３ ６ 】

本 発 明 に 含 ま れ る 特 に 好 ま し い 分 散 液 の 例 を 下 記 に 示 す 。
【 ０ ０ ３ ７ 】

ニ ナ ト リ ウ ム ビ シ ク ロ ［ 2． 2． 1］ ヘ プ タ ン － 2， 3－ ジ カ ル ボ キ シ レ ー ト
水 （ 100g） 中 の ニ ナ ト リ ウ ム ビ シ ク ロ ［ 2． 2． 1］ ヘ プ タ － 5－ エ ン － 2， 3－ ジ カ ル ボ キ シ
レ ー ト （ 10.0g、 実 施 例 3よ り ） の 溶 液 に 、 活 性 炭 上 の パ ラ ジ ウ ム 0.5g（ 5wt％ ） を 添 加 し
た 。 混 合 物 を パ ー 反 応 器 に 移 し 、 水 素 化 （ 50psi、 室 温 ） に 8時 間 付 し た 。 活 性 炭 を 濾 過 に
よ っ て 除 去 し た 。 水 を 75℃ で 真 空 除 去 し た 。 得 ら れ た 生 成 物 を 乾 燥 し 、 粉 砕 し た （ 融 点 ＞
300℃ ） 。
【 ０ ０ ３ ８ 】

カ ル シ ウ ム ビ シ ク ロ ［ 2． 2． 1］ ヘ プ タ ン － 2， 3－ ジ カ ル ボ キ シ レ ー ト
水 （ 150g） 中 の ニ ナ ト リ ウ ム ビ シ ク ロ ［ 2． 2． 1］ ヘ プ タ ン － 2， 3－ ジ カ ル ボ キ シ レ ー ト
（ 22.6g、 0.1mol） の 溶 液 に 、 水 （ 100g） 中 の 塩 化 カ ル シ ウ ム ニ 水 化 物 （ 14.7g、 0.1mol）
の 溶 液 を 添 加 し た 。 混 合 物 を 60℃ で 2時 間 撹 拌 し た 。 得 ら れ た 白 色 沈 殿 物 を 濾 過 し た 。 白
色 粉 末 生 成 物 を 乾 燥 し 、 粉 砕 し た （ 融 点 ＞ 300℃ ） 。
【 ０ ０ ３ ９ 】

二 ナ ト リ ウ ム ビ シ ク ロ ［ 2． 2． 1］ ヘ プ タ － 5－ エ ン － 2， 3－ ジ カ ル ボ キ シ レ ー ト
水 （ 100g） 中 の エ ン ド － ビ シ ク ロ ［ 2． 2． 1］ ヘ プ タ － 5－ エ ン － 2， 3－ ジ カ ル ボ ン 酸 無 水
物 （ 16.4g、 0.1mol） の 懸 濁 液 に 、 水 酸 化 ナ ト リ ウ ム （ 8.0g、 0.2mol） を 室 温 で 添 加 し た
。 次 に 、 混 合 物 を 80℃ で 2時 間 撹 拌 し た 。 透 明 な 均 質 溶 液 を 得 た 。 水 を 75℃ で 真 空 除 去 し
、 得 ら れ た 白 色 結 晶 性 生 成 物 を 乾 燥 し 、 粉 砕 し た （ 融 点 ＞ 300℃ ） 。
【 ０ ０ ４ ０ 】
試 験 用 に 、 他 の リ チ ウ ム 、 ル ビ ジ ウ ム 、 カ リ ウ ム 、 ス ト ロ ン チ ウ ム 、 バ リ ウ ム お よ び マ グ
ネ シ ウ ム ［ 2． 2． 1］ ヘ プ タ ン ジ カ ル キ シ レ ー ト 塩 も 同 様 に 製 造 し た 。 市 販 試 料 NA－ 11、 N
A－ 21、 3， 4－ DMDBSお よ び 4－ MDBSを 、 さ ら に 精 製 お よ び 処 理 せ ず に こ の 評 価 に 使 用 し た
。 カ ン フ ァ ン 酸 （ 純 度 98％ よ り 大 ） を Aldrich Chemical Companyか ら 入 手 し た 。 そ れ を さ
ら に 精 製 お よ び 処 理 せ ず に 使 用 し た 。
【 ０ ０ ４ １ 】

前 記 実 施 例 の 添 加 剤 お よ び 試 料 ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン （ HP） 樹 脂 プ ラ ッ ク を 含 ん で
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本 発 明 の 好 ま し い 態 様

本 発 明 の 塩 の 製 造
実 施 例 A

実 施 例 2

実 施 例 3（ 比 較 ）

核 形 成 有 効 性 試 験



成 る 熱 可 塑 性 組 成 物 （ プ ラ ッ ク ） を 、 Welexミ キ サ ー で 約 2000rpmに お い て ド ラ イ ブ レ ン ド
し 、 一 軸 ス ク リ ュ ー 押 出 機 で 400～ 450° Fに お い て 押 出 し 、 ペ レ ッ ト 化 す る こ と に よ っ て
製 造 し た 。 そ れ に よ り 、 目 的 と す る ポ リ プ ロ ピ レ ン の 1kgバ ッ チ を 、 下 記 の 表 に 従 っ て 製
造 し た 。
ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン 組 成 物
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ０ ４ ２ 】
基 礎 材 料 HP［ 密 度 約 0.9g／ cc、 メ ル ト フ ロ ー 約 12g／ 10分 、 ロ ッ ク ウ ェ ル 硬 度 （ Rス ケ ー ル
） 約 90、 引 張 強 度 約 4,931psi、 降 伏 点 伸 び 約 10％ 、 曲 げ 弾 性 率 約 203ksi、 ア イ ゾ ッ ド 衝 撃
強 度 約 0.67ft－ lb／ in、 お よ び 0.46mPaに お け る 撓 み 温 度 約 93℃ 、 な ら び に キ シ レ ン 可 溶
物 分 析 に よ る 期 待 ア イ ソ タ ク チ シ テ ィ 約 96～ 99％ を 有 す る ］ 、 お よ び 全 て の 添 加 剤 を 、 秤
量 し 、 次 に 、 Welexミ キ サ ー で 約 1600rpmに お い て 1分 間 ブ レ ン ド し た 。 次 に 、 全 試 料 を 、 4
つ の 加 熱 ゾ ー ン を 通 る 約 204℃ ～ 232℃ の 傾 斜 温 度 に お い て Killion一 軸 ス ク リ ュ ー 押 出 機
で 溶 融 配 合 し た 。 押 出 ダ イ か ら 出 る 際 の 溶 融 温 度 は 、 約 246℃ で あ っ た 。 ス ク リ ュ ー は 、
直 径 2.54cm、 長 さ ／ 直 径 比 24： 1で あ っ た 。 溶 融 し た 際 に 、 溶 融 ポ リ マ ー を 、 60メ ッ シ ュ
（ 250ミ ク ロ ン ） の 篩 で 濾 過 し た 。 次 に 、 Arburg25ト ン 射 出 成 形 機 に 押 し 出 す こ と に よ っ
て 、 目 的 と す る ポ リ プ ロ ピ レ ン の プ ラ ッ ク を 製 造 し た 。 成 形 機 を 、 190～ 260℃ 、 好 ま し く
は 190～ 240℃ 、 最 も 好 ま し く は 約 200～ 230℃ の あ る 温 度 、 お よ び 約 1～ 約 5cm 3 ／ 秒 の 射 出
速 度 に 設 定 し た 。 プ ラ ッ ク は 約 51mm x 76mm x 1.27mmの 寸 法 を 有 し 、 金 型 は 、 各 プ ラ ッ ク
に 転 写 さ れ る 鏡 面 仕 上 げ を 有 し て い た 。 金 型 冷 却 循 環 水 は 、 約 25℃ の 温 度 に 制 御 さ れ た 。
【 ０ ０ ４ ３ 】
核 形 成 作 用 お よ び 他 の 重 要 な 基 準 に つ い て の 試 験 を 、 透 明 化 し た ポ リ プ ロ ピ レ ン 熱 可 塑 性
樹 脂 の プ ラ ッ ク を 形 成 す る こ と に よ っ て 行 っ た 。 こ れ ら の プ ラ ッ ク は 、 前 記 の 表 に 記 載 し
た 特 定 の 組 成 物 を 使 用 し て 、 前 記 に 概 説 し た 方 法 に よ っ て 形 成 し た 。
【 ０ ０ ４ ４ 】
当 然 、 こ れ ら の プ ラ ッ ク の 形 成 は 本 発 明 の 製 品 お よ び 方 法 の 好 ま し い 態 様 に す ぎ ず 、 本 発
明 を 限 定 す る も の で な い 。 次 に 、 得 ら れ た プ ラ ッ ク を 、 ピ ー ク 結 晶 化 温 度 に つ い て 試 験 し
た （ 示 差 走 査 熱 量 測 定 法 に よ る ） 。 結 晶 化 は 、 溶 融 ポ リ オ レ フ ィ ン 組 成 物 か ら 固 体 製 品 を
形 成 す る の に 必 要 な 時 間 を 求 め る の に 重 要 で あ る 。 一 般 に 、 ポ リ プ ロ ピ レ ン の よ う な ポ リ
オ レ フ ィ ン は 、 20℃ ／ 分 の 冷 却 速 度 に お い て 約 110℃ の 結 晶 化 温 度 を 有 す る 。 最 終 製 品 を
形 成 す る の に 要 す る 時 間 を 短 縮 す る た め に 、 な ら び に 最 も 効 果 的 な 核 形 成 を ポ リ オ レ フ ィ
ン に 付 与 す る た め に 、 添 加 さ れ る 最 良 の 核 形 成 化 合 物 は 、 必 ず 、 最 終 ポ リ オ レ フ ィ ン 製 品
の 最 も 高 い 結 晶 化 温 度 も 付 与 す る 。 使 用 す る 加 熱 お よ び 冷 却 速 度 を そ れ ぞ れ 20℃ ／ 分 に 変
更 し た 試 験 プ ロ ト コ ル ASTM D3417－ 99に 基 づ く 改 変 示 差 走 査 法 を 使 用 し て 、 核 形 成 組 成 物
の 有 効 性 、 特 に ポ リ マ ー ピ ー ク 結 晶 化 温 度 （ T c ） を 評 価 し た 。 こ の よ う に 、 試 料 の ピ ー ク
結 晶 化 温 度 を 測 定 す る た め に 、 特 定 の ポ リ プ ロ ピ レ ン 組 成 物 を 20℃ ／ 分 の 速 度 で 60℃ か ら
220℃ に 加 熱 し て 、 溶 融 配 合 物 を 製 造 し 、 ピ ー ク 温 度 で 2分 間 保 持 し た 。 次 に 、 各 試 料 に つ
い て 、 開 始 温 度 60℃ に 達 す る ま で 20℃ ／ 分 で 温 度 を 下 げ た 。 こ の よ う に し て 、 重 要 な 結 晶
化 温 度 を 、 各 試 料 の 各 結 晶 化 発 熱 の 間 の ピ ー ク 最 大 値 と し て 測 定 し た 。 プ ラ ッ ク を 室 温 で
24時 間 老 化 さ せ 、 ヘ イ ズ 値 を 、 ASTM標 準 試 験 法 D1003－ 61「 Standard試 験 法 for Haze and 
Luminous Transmittance of Transparent Plastics」 に よ っ て BYK Gardner Hazegard Plu
sを 使 用 し て 測 定 し た 。
【 ０ ０ ４ ５ 】
下 記 の 表 は 、 前 記 の 添 加 剤 を 使 用 し て 製 造 し た 試 料 プ ラ ッ ク に つ い て の ピ ー ク 結 晶 化 温 度
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お よ び ヘ イ ズ を 示 す （ 特 定 の 酸 捕 捉 剤 お よ び そ の 濃 度 、 な ら び に 使 用 し た 核 剤 の 濃 度 は 、
各 試 料 に つ い て そ の 表 に 指 定 さ れ て い る ； 下 記 の 試 料 5～ 10は そ れ ぞ れ 2500ppmの 核 剤 を 含
有 し て い た ） 。
【 ０ ０ ４ ６ 】
【 表 １ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ０ ４ ７ 】
a 　 ス テ ア リ ン 酸 カ ル シ ウ ム 酸 捕 捉 剤 800ppm含 有
b 　 ス テ ア リ ン 酸 リ チ ウ ム 酸 捕 捉 剤 800ppm含 有
c 　 DHT－ 4A酸 捕 捉 剤 400ppm含 有
【 ０ ０ ４ ８ 】
デ ー タ は 、 前 記 実 施 例 Aお よ び Bの 本 発 明 核 剤 が 、 有 意 に 高 い ポ リ マ ー ピ ー ク 結 晶 化 温 度 お
よ び 低 い ヘ イ ズ を 示 す こ と を 示 す 。
【 ０ ０ ４ ９ 】
核 形 成 有 効 性 に 関 す る も う 1つ の 重 要 な 試 験 は 、 結 晶 化 半 減 期 （ t 1 ／ 2 ） で あ る 。 こ の 測 定
は DSCで 行 い 、 特 定 の ポ リ プ ロ ピ レ ン 組 成 物 を 20℃ ／ 分 の 速 度 で 60℃ か ら 220℃ に 加 熱 し て
、 溶 融 配 合 物 を 製 造 し 、 ピ ー ク 温 度 で 2分 間 保 持 し た 。 次 に 、 温 度 を 直 ぐ に 140℃ に 下 げ 、
試 料 を そ の 温 度 に 保 持 し た 。 結 晶 の 発 熱 量 を 時 間 の 経 過 と 共 に 測 定 し た 。 ち ょ う ど 半 分 の
結 晶 化 熱 が 発 生 す る 時 間 を 、 結 晶 化 半 減 期 と し て 記 録 し た 。 よ り 短 い 結 晶 化 半 減 期 は 、 よ
り 高 い 核 形 成 有 効 性 を 示 す 。 実 用 的 意 味 に お い て 、 よ り 短 い 結 晶 化 半 減 期 は 、 よ り 短 い サ
イ ク ル 時 間 の 指 標 、 即 ち 有 意 値 の 指 標 で あ る 。
【 ０ ０ ５ ０ 】
【 表 ２ 】
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【 ０ ０ ５ １ 】
デ ー タ は 、 実 施 例 Aお よ び Bの 本 発 明 化 合 物 が 、 有 意 に 短 い 結 晶 化 半 減 期 を 示 す こ と を 示 す
。
【 ０ ０ ５ ２ 】

熱 安 定 性 は 、 ポ リ マ ー 添 加 剤 の 重 要 な 基 準 で あ る 。 熱 安 定 性 が 不 足 し た 添 加 剤 は 、 プ レ ー
ト ア ウ ト お よ び 他 の 処 理 上 の 問 題 を 生 じ る 。 安 定 性 試 験 は 、 TA Instrumentsか ら の 熱 重 量
分 析 器 を 使 用 し て 行 わ れ る 。 約 10mgの 乾 燥 試 料 を 、 ス テ ン レ ス 鋼 試 料 セ ル に 添 加 す る 。 次
に 、 試 料 セ ル を 窒 素 で ガ ス シ ー ル す る 。 試 料 を 25℃ で 5分 間 平 衡 さ せ る 。 次 に 、 500℃ に 達
す る ま で 、 20℃ ／ 分 の 傾 斜 速 度 で 温 度 を 上 げ る 。 温 度 に 対 す る 重 量 減 少 （ ％ ） を 、 そ の よ
う な 熱 安 定 性 試 験 の 結 果 と し て 、 試 料 ポ リ プ ロ ピ レ ン 中 の 試 料 核 剤 つ い て 記 録 す る 。 ポ リ
プ ロ ピ レ ン は 、 一 般 に 200～ 250℃ で 処 理 さ れ 、 250℃ に お い て 5％ を 越 え る 試 料 核 剤 の 重 量
減 少 は 一 般 に 、 使 用 に 適 さ な い と 考 え ら れ る 。 な ぜ な ら 、 残 留 量 が 適 切 か つ 必 要 な 核 形 成
を 生 じ る の に 充 分 で な い か ら で あ る 。 カ ン フ ァ ン 酸 お よ び 二 ナ ト リ ウ ム ［ 2． 2． 1］ シ ク
ロ ヘ プ タ ン ジ カ ル ボ キ シ レ ー ト の 重 量 減 少 を 下 記 に 示 す 。
【 ０ ０ ５ ３ 】
【 表 ３ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ０ ５ ４ 】
デ ー タ は 、 カ ン フ ァ ン 酸 は 比 較 し う る ポ リ マ ー ピ ー ク 結 晶 化 温 度 を 示 す が 、 実 際 の 工 業 的
使 用 に 必 要 な 熱 安 定 性 が 不 足 し て い る こ と を 示 す 。
【 ０ ０ ５ ５ 】

こ の 試 験 に お い て 、 ス テ ア リ ン 酸 カ ル シ ウ ム 含 有 お よ び 不 含 有 の 配 合 物 に お け る 核 剤 を 試
験 し た 。 各 配 合 物 に お け る 核 剤 の 核 形 成 有 効 性 を 、 ポ リ マ ー 結 晶 化 温 度 を 測 定 す る こ と に
よ っ て 試 験 し た 。 配 合 物 お よ び 試 験 条 件 は 、 前 記 と 同 じ で あ る 。 2℃ ま た は そ れ 以 上 の 低
下 は 不 合 格 と み な さ れ る 。
【 ０ ０ ５ ６ 】
【 表 ４ 】

10

20

30

40

(16) JP 2004-531613 A 2004.10.14

熱 安 定 性 （ 逸 散 性 ） 試 験

ス テ ア リ ン 酸 カ ル シ ウ ム 適 合 性 試 験



　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ０ ５ ７ 】
d 　 DHT－ 4A酸 捕 捉 剤 400ppm含 有
e 　 ス テ ア リ ン 酸 カ ル シ ウ ム を 唯 一 の 酸 捕 捉 剤 と し て 含 有
f 　 ス テ ア リ ン 酸 リ チ ウ ム 酸 捕 捉 剤 800ppm含 有 （ ス テ ア リ ン 酸 リ チ ウ ム は 弱 い 酸 捕 捉 剤 で
あ り 、 従 っ て 、 配 合 物 か ら カ ン フ ァ ン 酸 自 体 を 捕 捉 し な い よ う に カ ン フ ァ ン 酸 と 共 に 使 用
さ れ る ）
【 ０ ０ ５ ８ 】
デ ー タ は 、 実 施 例 Aお よ び 実 施 例 Bの 本 発 明 の 核 剤 が 、 ス テ ア リ ン 酸 カ ル シ ウ ム と の 適 合 性
試 験 に 合 格 し て い る こ と を 示 す 。
【 ０ ０ ５ ９ 】

こ の 試 験 は 、 湿 分 取 込 み に 充 分 な 表 面 積 を 与 え る た め に 粉 砕 製 品 に つ い て 行 っ た 。 各 試 料
2gを 時 計 皿 に 広 げ 、 真 空 炉 で 乾 燥 後 直 ぐ に 秤 量 し た 。 次 に 、 試 料 を 管 理 湿 度 （ 65％ ） 環 境
に 置 き 、 7日 間 に わ た っ て 毎 日 秤 量 し た 。 重 量 増 加 ％ を 湿 分 取 込 み ％ と し て 定 義 し た 。 結
果 を 、 下 記 の 実 験 に 基 づ く 表 5に 示 す 。
【 ０ ０ ６ ０ 】
【 表 ５ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ０ ６ １ 】
上 記 デ ー タ か ら 、 実 施 例 3の 飽 和 は 、 先 行 技 術 と 比 較 し て 吸 湿 性 を 有 意 に 減 少 さ せ 、 金 属
と し て カ ル シ ウ ム を 使 用 す る こ と は 湿 分 取 込 み を ゼ ロ に 減 少 さ せ る こ と が 明 ら か で あ る 。
【 ０ ０ ６ ２ 】

本 発 明 の 添 加 剤 を 、 ポ リ エ ス テ ル 用 の 核 剤 と し て も 試 験 し た 。 添 加 剤 を 、 5000ppmに お い
て C.W.ブ ラ ベ ン ダ ー ト ル ク レ オ メ ー タ ー を 使 用 し て 、 固 有 粘 度 0.80を 有 す る Shell Cleart
uff T M 8006 PETボ ト ル 銘 柄 樹 脂 に 配 合 し た 。 全 て の 樹 脂 を 20ppm水 よ り 小 さ く な る ま で 乾 燥
し た 。 試 料 を 採 取 し 、 プ レ ス し 、 急 速 に 冷 却 し て 20～ 40milフ ィ ル ム に し た 。 分 析 の 前 に
、 全 試 料 を 真 空 下 に 150℃ で 6時 間 乾 燥 し た 。 窒 素 下 に Perkin Elmer System 7示 差 走 査 熱
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量 計 で 、 20℃ ／ 分 の 加 熱 お よ び 冷 却 速 度 を 使 用 し て 、 試 料 を 分 析 し た 。 ポ リ マ ー ピ ー ク 結
晶 化 温 度 を 前 記 の よ う に 測 定 し た 。 下 記 の 実 験 に 基 づ く 表 6に 、 デ ー タ を 示 す 。
【 ０ ０ ６ ３ 】
【 表 ６ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ０ ６ ４ 】
こ の よ う に 、 本 発 明 の 飽 和 化 合 物 は 、 核 剤 化 合 物 不 含 お よ び 不 飽 和 核 剤 化 合 物 使 用 の 対 照
と 比 較 し て 、 か な り 向 上 し た ポ リ エ ス テ ル 核 形 成 を 示 し た 。
【 ０ ０ ６ ５ 】

前 記 の よ う に 製 造 し た プ ラ ッ ク を 、 下 記 に 概 説 す る 手 順 に よ っ て 抽 出 試 験 に 付 し た ：
7個 の プ ラ ッ ク を 切 っ て 9個 の ス ト リ ッ プ に し て 、 合 計 表 面 積 約 600cm 2 を 得 た 。 こ れ ら の ス
ト リ ッ プ を 脱 イ オ ン 水 で 濯 ぎ 、 乾 燥 さ せ た 。 次 に 、 そ れ ら を ガ ラ ス 抽 出 器 に 入 れ 、 脱 イ オ
ン 水 200mLで 覆 っ た 。 ガ ラ ス 抽 出 器 お よ び そ れ ら の 含 有 物 を 121℃ で 60分 間 オ ー ト ク レ ー ブ
処 理 し 、 冷 ま し 、 24時 間 鎮 静 さ せ た 。 鎮 静 後 、 抽 出 溶 液 約 60mLを 透 明 ビ ー カ ー に 移 し 、 注
射 器 に 取 り 付 け た 0.8－ （ 3） mフ ィ ル タ ー で こ の 溶 液 10mLを 濾 過 し た 。 濾 液 を 1－ cm石 英 キ
ュ ベ ッ ト に 収 集 し た 。 適 切 な 脱 イ オ ン 水 ブ ラ ン ク を 走 査 し た 後 、 キ ュ ベ ッ ト お よ び そ の 含
有 物 を 、 波 長 範 囲 220～ 240nmお よ び 241～ 350nmで ピ ー ク 紫 外 線 吸 光 度 に つ い て 走 査 し た 。
そ の よ う な 試 験 は 、 プ ラ ス チ ッ ク 自 体 の あ ら ゆ る 含 有 物 の 抽 出 性 に 関 し て 、 得 ら れ た 熱 可
塑 性 樹 脂 の 有 効 性 の 指 標 を 与 え 、 従 っ て 、 種 々 の 最 終 用 途 に お け る 熱 可 塑 性 製 品 の 有 用 性
に つ い て の 優 れ た 指 標 と な る 。 抽 出 水 準 が 低 い ほ ど 、 そ の よ う な 熱 可 塑 性 樹 脂 は 、 例 え ば
食 品 と の 接 触 に お い て 、 よ り 有 用 で あ る 。
【 ０ ０ ６ ６ 】
【 表 ７ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ０ ６ ７ 】
デ ー タ は 、 実 施 例 1の 本 発 明 製 品 が 、 核 剤 を 全 く 含 有 し な い 熱 可 塑 性 樹 脂 試 料 と 比 較 で き
る 抽 出 水 準 を 示 し 、 従 っ て 、 そ の よ う な 熱 可 塑 性 樹 脂 は 、 種 々 の 最 終 用 途 に 有 用 で あ る こ
と を 示 す 。
【 ０ ０ ６ ８ 】

所 定 の 樹 脂 に お け る 核 剤 の 核 形 成 有 効 性 を 評 価 す る 1つ の 方 法 は 、 ポ リ マ ー 単 位 容 量 当 た
り の 核 形 成 部 位 の 密 度 を 算 出 し 、 種 々 の 恒 温 結 晶 化 温 度 で の そ の よ う な 密 度 測 定 値 を 比 較
す る こ と で あ る 。 核 形 成 部 位 の 密 度 が 高 い ほ ど 、 核 剤 は よ り 優 れ て い る 。 種 々 の 恒 温 間 の
密 度 比 が 高 い ほ ど 、 核 剤 は よ り 多 用 性 で あ る 。
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【 ０ ０ ６ ９ 】
こ れ ら の 目 的 の た め に 、 示 差 走 査 熱 量 測 定 法 を 使 用 し て 測 定 し た 恒 温 結 晶 化 速 度 デ ー タ 、
お よ び 光 学 顕 微 鏡 検 査 法 を 使 用 し て 測 定 し た 球 晶 生 長 速 度 デ ー タ を 組 み 合 わ せ る こ と に よ
っ て 、 本 発 明 お よ び 比 較 の 核 剤 の 有 効 な 核 形 成 密 度 を 算 出 し た 。 Perkin Elmer DSC－ 7を
、 20℃ ／ 分 の 加 熱 速 度 で イ ン ジ ウ ム 金 属 基 準 に よ っ て 校 正 し た 。 厚 さ 250± 50ミ ク ロ ン お
よ び 重 さ 5.0± 0.5mgの ポ リ マ ー 試 料 を 、 ア ル ミ ニ ウ ム 容 器 に 入 れ た 。 次 に 、 そ の 容 器 を 20
℃ ／ 分 で 60℃ か ら 220℃ に 加 熱 し 、 2分 間 保 持 し 、 恒 温 結 晶 化 温 度 に 急 速 に 冷 却 し 、 次 に 、
結 晶 化 が 終 了 す る ま で 恒 温 結 晶 化 温 度 に 保 持 し た 。
【 ０ ０ ７ ０ 】
時 間 tの 関 数 と し て の 相 対 結 晶 化 度 Cを 、 ［ 1］ に 示 す よ う に 算 出 し た 。 Avrami方 程 式 を 使
用 し て 、 結 晶 化 速 度 デ ー タ を 表 し た ： 1－ C＝ exp（ － Kt n ） ［ Kお よ び nは 定 数 で あ る ］ 。 Av
rami方 程 式 を 対 数 形 ： ln（ － ln（ 1－ C） ） ＝ lnK＋ n ln tに 書 き 直 し 、 次 に 、 線 形 回 帰 分
析 を 使 用 し て 、 0.05～ 0.5の 相 対 結 晶 化 度 に つ い て の Kお よ び nの 最 適 値 を 見 つ け た 。 所 定
温 度 に お け る ポ リ プ ロ ピ レ ン の 線 形 球 晶 生 長 速 度 Gを 、 方 程 式 G＝ 1.62 x 10 1 0 exp（ － 0.20
T） ［ Tは ℃ の 単 位 を 有 し 、 Gは μ m／ 秒 の 単 位 を 有 す る ］ を 使 用 し て 算 出 し た ［ 1］ 。 例 え
ば 、 G（ 140℃ ） ＝ 0.0112μ m／ 秒 。
【 ０ ０ ７ １ 】
有 効 核 形 成 密 度 Nを 、 N＝ 3K'／ 4π G 3 ［ K'は 、 線 形 生 長 速 度 に お け る 三 次 元 生 長 の 場 合 の Av
rami速 度 定 数 で あ る ］ に よ っ て 算 出 し た 。 K'は 下 記 関 係 式 を 使 用 し て 、 Kか ら 算 出 し た ： K
'＝ ln2／ （ ln2／ K） 3 / n ［ 2］ 。 例 え ば 、 恒 温 結 晶 化 温 度 140℃ に お い て 、 0.1％ NA－ 11UFで
核 形 成 し た ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン は 、 Avrami速 度 定 数 n＝ 3.21お よ び K＝ 0.0484分 －
3 . 2 1 を 有 し て い た 。 対 応 す る K'の 数 値 は 0.0576分 － 3 ＝ 2.67x10－ 7 秒 － 3 で あ っ た 。
［ 1］ Journal of Polymer Science, Part B, Polymer Physics, 31, 1395（ 1993）
［ 2］ Journal Of Applied Polymer Science, 57, 187（ 1995）
【 ０ ０ ７ ２ 】
下 記 の 表 は 、 140℃ お よ び 148℃ の 恒 温 に お け る 種 々 の 核 剤 に つ い て の 核 形 成 密 度 測 定 値 を
示 す 。 NA－ 21に つ い て の ア ス テ リ ス ク は 、 核 形 成 密 度 が 低 す ぎ て 測 定 で き な か っ た こ と を
示 す 。
【 ０ ０ ７ ３ 】
【 表 ８ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ０ ７ ４ 】
g 　 ス テ ア リ ン 酸 カ ル シ ウ ム 800ppm含 有
h 　 DHT－ 4A　 400ppm含 有
i 　 ス テ ア リ ン 酸 リ チ ウ ム 800ppm含 有
【 ０ ０ ７ ５ 】
こ の よ う に 、 本 発 明 の 核 剤 は 、 被 験 ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン に お け る 核 形 成 密 度 を 、
最 も 近 似 し た 一 般 的 な ポ リ オ レ フ ィ ン 核 剤 よ り 少 な く と も あ る 程 度 増 加 さ せ た 。 従 っ て 、
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そ の よ う な 本 発 明 の 核 剤 は 、 前 記 の 被 験 ホ モ ポ リ マ ー ポ リ プ ロ ピ レ ン 配 合 物 に お い て 、 約
148℃ の 恒 温 T c に お い て 、 少 な く と も 7E9（ 7x10 9 ） 核 ／ cm 2 、 好 ま し く は 少 な く と も 1E10、
さ ら に 好 ま し く は 少 な く と も 5E10、 最 も 好 ま し く は 少 な く と も 1E11を 示 し 、 前 記 の よ う に
、 配 合 の 間 に 熱 可 塑 性 配 合 物 か ら の ど の よ う な 認 識 し う る 逸 散 性 も 示 さ な い 核 剤 と し て 定
義 さ れ る 。
【 ０ ０ ７ ６ 】
さ ら に 、 広 い 温 度 範 囲 に お い て 、 所 定 の 核 剤 の 有 効 性 を 測 定 す る こ と が 望 ま し い 。 そ の よ
う に 広 い 温 度 範 囲 に お い て 、 そ の よ う な 有 効 性 測 定 値 を 定 量 化 す る 優 れ た 方 法 は 、 核 形 成
有 効 性 係 数 と 我 々 が 称 す る も の を 算 出 す る こ と で あ る 。 そ の よ う な 係 数 （ 以 下 に NEFと 称
す ） は 、 所 定 の 添 加 剤 に つ い て 、 （ 148℃ に お い て 核 剤 に よ っ て 生 じ る 核 形 成 密 度 ） ／ （ 1
40℃ に お い て 同 じ 核 剤 に よ っ て 生 じ る 核 形 成 密 度 ） の 比 率 と し て 定 義 さ れ る （ 言 い 換 え れ
ば 、 NEF＝ N（ 148℃ ） ／ N（ 140℃ ） ） 。 よ り 高 い 核 形 成 有 効 性 係 数 を 示 す 核 剤 は 、 広 い 温
度 範 囲 に お い て 、 多 く の 不 均 質 核 を ポ リ マ ー に 与 え 、 こ れ は 、 そ の よ う に 広 い 温 度 範 囲 に
お け る よ り 速 い ポ リ マ ー 結 晶 化 を 生 じ る 。 前 記 の 表 8の 結 果 を 使 用 し て 、 そ の よ う な NEF測
定 値 を 下 記 の 表 に 示 す 。
【 ０ ０ ７ ７ 】
【 表 ９ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ０ ７ ８ 】
こ の よ う に 、 本 発 明 の 核 剤 は 、 広 い 温 度 範 囲 に お い て 、 比 較 化 合 物 よ り 有 効 性 お よ び 多 用
性 が 高 い 。 NEF値 が 高 い ほ ど 、 核 剤 は よ り 多 用 性 で あ る の で 、 そ の よ う な NEFは 好 ま し く は
約 0.06よ り 高 く 、 よ り 好 ま し く は 約 0.08よ り 高 く 、 さ ら に 好 ま し く は 約 0.10よ り 高 く 、 最
も 好 ま し く は 約 0.12よ り 高 い 。
【 ０ ０ ７ ９ 】
本 発 明 を 詳 し く 説 明 し た が 、 本 発 明 の 範 囲 を 逸 脱 せ ず に そ れ を 変 更 し 、 改 質 し う る こ と は
当 業 者 に 明 ら か で あ る 。 従 っ て 、 本 発 明 の 範 囲 は 、 請 求 の 範 囲 に よ っ て の み 限 定 す べ き で
あ る 。
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