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(57)【要約】　　　（修正有）
【課題】ポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物及びその製造方法、
及びオルガノポリシロキサン乳化組成物の提供。
【解決手段】式（１）で表されるポリオキシアルキレン基を有するシロキサン鎖が末端に
結合し、かつ式（２）で表される構造単位を分子内に４０個以上有するポリオキシアルキ
レン変性ジオルガノポリシロキサン化合物。

［Ｌは２鎖型のポリオキシアルキレンアルキル基；アルキル基の末端置換基は、Ｈ、アル
キル基、カルボキシ基、アシル基又はフェニル基]
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　下記一般式（１）で表されるポリオキシアルキレン基を有するシロキサン鎖が末端に結
合し、かつ下記一般式（２）で表される構造単位を分子内に４０個以上有するポリオキシ
アルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物。
【化１】

［式中、Ｒ及びＲ1はそれぞれ同一もしくは異なってもよく、炭素数１～２０の置換又は
非置換の直鎖又は分岐のアルキル基、アリール基、アラルキル基、ヒドロキシ基、アルコ
キシ基、ポリオキシアルキレン基を有する１価炭化水素基、又は水素原子である。Ｌは下
記一般式（３）で表される２鎖型のポリオキシアルキレンアルキル基である。

【化２】

（式中、ＥＯはポリオキシエチレン基を表し、ＡＯは炭素数３～１０の直鎖又は分岐のポ
リオキシアルキレン基を表す。Ｒ2は同一でも異なってもよく、水素原子、炭素数１～１
０の直鎖もしくは分岐の置換又は非置換のアルキル基、カルボキシ基、アシル基、又は、
フェニル基を表す。ｒ、ｓ、ｔはそれぞれ同一もしくは異なってもよく、ｒ＝０～１０、
ｓ＝１～１５０、ｔ＝０～１５０である。）］
【請求項２】
　下記一般式（４）で表される請求項１記載のポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリ
シロキサン化合物。
【化３】

（式中、Ｒ1、Ｌは上記の通りである。ｍは４０以上の整数である。）
【請求項３】
　下記一般式（５）で表される請求項１記載のポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリ
シロキサン化合物。
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【化４】

（式中、Ｒ1、Ｌは上記の通りである。Ｒ3は同一もしくは異なってもよく、炭素数１～２
０の直鎖又は分岐の置換又は非置換のアルキル基、アルケニル基、アルキニル基、アリー
ル基、アラルキル基、ヒドロキシ基、アルコキシ基、又はポリオキシアルキレン基を有す
る１価炭化水素基である。Ｘは炭素数２～２０のアルキレン基である。ｍ１＋ｍ２＋ｍ３
＝ｍで、ｍは４０以上の整数である。）
【請求項４】
　下記一般式（６）で表される両末端ケイ素原子結合水素原子含有ジオルガノポリシロキ
サンと下記一般式（７）で表される不飽和基含有ポリオキシアルキレン化合物とをヒドロ
シリル化触媒により溶媒存在下又は非存在下で反応させる工程を含む請求項２記載のポリ
オキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物の製造方法。
【化５】

（式中、Ｒ1は同一もしくは異なってもよく、炭素数１～２０の置換又は非置換の直鎖又
は分岐のアルキル基、アリール基、アラルキル基、ヒドロキシ基、アルコキシ基、ポリオ
キシアルキレン基を有する１価炭化水素基、又は水素原子である。ｍは４０以上の整数で
ある。）

【化６】

（式中、ＥＯはポリオキシエチレン基を表し、ＡＯは炭素数３～１０の直鎖又は分岐のポ
リオキシアルキレン基を表す。Ｒ2は同一でも異なってもよく、水素原子、炭素数１～１
０の直鎖もしくは分岐の置換又は非置換のアルキル基、カルボキシ基、アシル基、又は、
フェニル基を表す。ｒ、ｓ、ｔはそれぞれ同一もしくは異なってもよく、ｒ＝０～１０、
ｓ＝１～１５０、ｔ＝０～１５０である。）
【請求項５】
　下記一般式（８）で表される両末端不飽和基含有ジオルガノポリシロキサンの両末端不
飽和基のそれぞれに下記一般式（９）で表される両末端ケイ素原子結合水素原子含有ジオ
ルガノポリシロキサンの一方の末端ケイ素原子結合水素原子を付加反応させる工程、及び
この工程後、上記両末端ケイ素原子結合水素原子含有ジオルガノポリシロキサンの他方の
末端ケイ素原子結合水素原子に下記一般式（７）で表される不飽和基含有ポリオキシアル
キレン化合物の不飽和基を付加反応させる工程を含む請求項３記載のポリオキシアルキレ
ン変性ジオルガノポリシロキサン化合物の製造方法。
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【化７】

（式中、Ｒ1は同一もしくは異なってもよく、炭素数１～２０の置換又は非置換の直鎖又
は分岐のアルキル基、アリール基、アラルキル基、ヒドロキシ基、アルコキシ基、ポリオ
キシアルキレン基を有する１価炭化水素基、又は水素原子である。Ｒ3は同一もしくは異
なってもよく、炭素数１～２０の直鎖又は分岐の置換又は非置換のアルキル基、アルケニ
ル基、アルキニル基、アリール基、アラルキル基、ヒドロキシ基、アルコキシ基、又はポ
リオキシアルキレン基を有する１価炭化水素基である。ｎ１、ｎ２はそれぞれ０以上の整
数であるが、ｎ１＋ｎ２＋ｎ２は４０以上の整数である。）

【化８】

（式中、ＥＯはポリオキシエチレン基を表し、ＡＯは炭素数３～１０の直鎖又は分岐のポ
リオキシアルキレン基を表す。Ｒ2は同一でも異なってもよく、水素原子、炭素数１～１
０の直鎖もしくは分岐の置換又は非置換のアルキル基、カルボキシ基、アシル基、又は、
フェニル基を表す。ｒ、ｓ、ｔはそれぞれ同一もしくは異なってもよく、ｒ＝０～１０、
ｓ＝１～１５０、ｔ＝０～１５０である。）
【請求項６】
　請求項１～３のいずれか１項記載のポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサ
ン化合物とノニオン界面活性剤との混合物。
【請求項７】
　（Ａ）請求項１～３のいずれか１項記載のポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシ
ロキサン化合物：１～５０質量部、
（Ｂ）界面活性剤：０～５０質量部、
（Ｃ）上記（Ａ）成分を除くオルガノポリシロキサン：１００質量部、
（Ｄ）水：０～１０，０００質量部
を含有することを特徴とするオルガノポリシロキサン乳化組成物。
【請求項８】
　（Ｃ）成分のオルガノポリシロキサンの粘度が、２５℃において５００，０００ｍＰａ
・ｓ以上である請求項７記載のオルガノポリシロキサン乳化組成物。
【請求項９】
　（Ｃ）成分のオルガノポリシロキサンが、ジメチルポリシロキサン、ジメチルシロキサ
ンとメチルフェニルシロキサンの共重合体、又は両末端ヒドロキシ変性ジメチルポリシロ
キサンである請求項７又は８記載のオルガノポリシロキサン乳化組成物。
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【請求項１０】
　乳化物の平均粒径が１００μｍ以下である請求項７～９のいずれか１項記載のオルガノ
ポリシロキサン乳化組成物。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、ポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物及びその製造方
法に関する。また、本発明は、耐溶剤性や耐塩性に優れ、特に化粧品、衣類等の柔軟剤、
樹脂用コーティング剤、離型剤等として好適なオルガノポリシロキサン乳化組成物に関す
る。
【背景技術】
【０００２】
　オルガノポリシロキサンは、化学的安定性、耐熱性、耐候性、離型性、撥水性、生理的
不活性に優れるため、プラスチック、繊維、塗料、化粧品、樹脂のコーティング等の様々
な分野で使用されている。しかし、オルガノポリシロキサンの多くは疎水性であり、水や
アルコール等への相溶性に乏しく、疎水性のオルガノポリシロキサンの乳化、相溶化、分
散等を行うために、従来からノニオン界面活性剤が使用されてきた。
【０００３】
　しかし、ノニオン界面活性剤による乳化物は、アルコールや塩に対して不安定であり、
乳化物にアルコールや塩が添加されると分離や破壊を生じる可能性がある。化粧品は保湿
剤や香料としてアルコール類が多く含まれ、また衣類等の柔軟剤にも香料であるアルコー
ル類が多く含まれる。オルガノポリシロキサンは滑り性や柔軟性を付与できることから、
化粧品や柔軟剤等の多くの製品に配合されているが、それらの製品に含まれるアルコール
類によりオルガノポリシロキサンの乳化物の安定性が低下するという問題がある。そのた
め、アルコールに対して安定性の高いオルガノポリシロキサンの乳化物が求められていた
。
【０００４】
　また、高重合度のオルガノポリシロキサンの乳化物は、樹脂のコーティング剤やヘアケ
ア製品に広く使用されているが、高重合度のオルガノポリシロキサン単独での乳化が困難
であり、通常は高重合度のオルガノポリシロキサンと低重合度のオルガノポリシロキサン
を混合して乳化している。そのような乳化物は高重合度のオルガノポリシロキサンを単独
で乳化した乳化物と比べ滑り性やコーティング作用に違いがあるため、高重合度のオルガ
ノポリシロキサン単独でも容易に乳化できる乳化剤もしくは乳化助剤の開発が求められて
いた。
【０００５】
　なお、本発明に関連する公知文献としては、以下のものが挙げられる。
　即ち、特開２００７－１２６３５９号公報（特許文献１）は、ポリオキシアルキレング
リセリルエーテル残基が結合する側鎖ポリエーテル変性シリコーンを含有する皮膚用化粧
料であるが、６ｍｍ2／ｓのシリコーンオイルの乳化の例しか示されておらず、高重合度
のオルガノポリシロキサンの乳化物については例示されていない。また、構造はポリグリ
セリルエーテルを付加させたポリオキシアルキレン変性オルガノポリシロキサンであり、
本発明で記述するポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物とは構造が
異なる。
【０００６】
　特許第５１３６８４９号公報（特許文献２）は、側鎖ポリオキシアルキレン変性オルガ
ノポリシロキサン化合物の水希釈品に窒素を吹き込み発泡した際の塩存在下での気泡安定
性について例示している。側鎖ポリオキシアルキレン変性オルガノポリシロキサンは耐塩
性を特徴としたものであり、高重合度のオルガノポリシロキサンの乳化を目的としたもの
ではない。また、側鎖のポリオキシアルキレン変性オルガノポリシロキサン化合物であり
、本発明で記述するポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物とは構造



(6) JP 2016-128538 A 2016.7.14

10

20

30

40

が異なる。
【０００７】
　特許第４４８５１３４号公報（特許文献３）は、分岐ポリグリセロール変性シリコーン
であるが、繊維等への吸着を目的に開発されたものであり、高重合度のポリシロキサンの
乳化剤もしくは乳化助剤として開発されたものではない。また、構造は分岐ポリグリセロ
ール変性シリコーンであり、本発明で記述するポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリ
シロキサン化合物とは構造が異なる。
【０００８】
　国際公開第２０１１／０４９２４７号（特許文献４）は、シロキサンデンドロン構造を
有する基及び親水性基を有する共変性オルガノポリシロキサンであり、化粧料に配合した
場合には優れた感触や質感を付与し、また様々な油剤を安定的に乳化できる優れた乳化助
剤又は乳化剤として働く。ジメチルポリシロキサンの２ｍｍ2／ｓや６ｍｍ2／ｓの乳化に
ついて例示しているが、高重合度のポリシロキサンについての例示はない。また、シロキ
サンデンドロン構造を有する基及び親水性基を有する共変性オルガノポリシロキサンは、
本発明で記述するポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物とは構造が
異なる。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００９】
【特許文献１】特開２００７－１２６３５９号公報
【特許文献２】特許第５１３６８４９号公報
【特許文献３】特許第４４８５１３４号公報
【特許文献４】国際公開第２０１１／０４９２４７号
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【００１０】
　本発明は上記事情に鑑みなされたもので、高重合度オルガノポリシロキサンとの相溶性
に優れ、容易に高重合度オルガノポリシロキサンを乳化することができると共に、アルコ
ールや塩の存在下においてもオルガノポリシロキサンを乳化することが可能で、界面活性
能を十分に維持でき、乳化剤もしくは乳化助剤として好適に用いることができるポリオキ
シアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物、及びその製造方法を提供することを
目的とする。また、耐溶剤性や耐塩性に優れ、特に化粧品、柔軟剤、コーティング剤、離
型剤等として有効なオルガノポリシロキサン乳化組成物を提供することを他の目的とする
。
【課題を解決するための手段】
【００１１】
　本発明は、上記目的を達成するため、下記のポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリ
シロキサン化合物及びその製造方法を提供する。
〔１〕
　下記一般式（１）で表されるポリオキシアルキレン基を有するシロキサン鎖が末端に結
合し、かつ下記一般式（２）で表される構造単位を分子内に４０個以上有するポリオキシ
アルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物。
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【化１】

［式中、Ｒ及びＲ1はそれぞれ同一もしくは異なってもよく、炭素数１～２０の置換又は
非置換の直鎖又は分岐のアルキル基、アリール基、アラルキル基、ヒドロキシ基、アルコ
キシ基、ポリオキシアルキレン基を有する１価炭化水素基、又は水素原子である。Ｌは下
記一般式（３）で表される２鎖型のポリオキシアルキレンアルキル基である。

【化２】

（式中、ＥＯはポリオキシエチレン基を表し、ＡＯは炭素数３～１０の直鎖又は分岐のポ
リオキシアルキレン基を表す。Ｒ2は同一でも異なってもよく、水素原子、炭素数１～１
０の直鎖もしくは分岐の置換又は非置換のアルキル基、カルボキシ基、アシル基、又は、
フェニル基を表す。ｒ、ｓ、ｔはそれぞれ同一もしくは異なってもよく、ｒ＝０～１０、
ｓ＝１～１５０、ｔ＝０～１５０である。）］
〔２〕
　下記一般式（４）で表される〔１〕記載のポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシ
ロキサン化合物。
【化３】

（式中、Ｒ1、Ｌは上記の通りである。ｍは４０以上の整数である。）
〔３〕
　下記一般式（５）で表される〔１〕記載のポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシ
ロキサン化合物。
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【化４】

（式中、Ｒ1、Ｌは上記の通りである。Ｒ3は同一もしくは異なってもよく、炭素数１～２
０の直鎖又は分岐の置換又は非置換のアルキル基、アルケニル基、アルキニル基、アリー
ル基、アラルキル基、ヒドロキシ基、アルコキシ基、又はポリオキシアルキレン基を有す
る１価炭化水素基である。Ｘは炭素数２～２０のアルキレン基である。ｍ１＋ｍ２＋ｍ３
＝ｍで、ｍは４０以上の整数である。）
〔４〕
　下記一般式（６）で表される両末端ケイ素原子結合水素原子含有ジオルガノポリシロキ
サンと下記一般式（７）で表される不飽和基含有ポリオキシアルキレン化合物とをヒドロ
シリル化触媒により溶媒存在下又は非存在下で反応させる工程を含む〔２〕記載のポリオ
キシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物の製造方法。
【化５】

（式中、Ｒ1は同一もしくは異なってもよく、炭素数１～２０の置換又は非置換の直鎖又
は分岐のアルキル基、アリール基、アラルキル基、ヒドロキシ基、アルコキシ基、ポリオ
キシアルキレン基を有する１価炭化水素基、又は水素原子である。ｍは４０以上の整数で
ある。）

【化６】

（式中、ＥＯはポリオキシエチレン基を表し、ＡＯは炭素数３～１０の直鎖又は分岐のポ
リオキシアルキレン基を表す。Ｒ2は同一でも異なってもよく、水素原子、炭素数１～１
０の直鎖もしくは分岐の置換又は非置換のアルキル基、カルボキシ基、アシル基、又は、
フェニル基を表す。ｒ、ｓ、ｔはそれぞれ同一もしくは異なってもよく、ｒ＝０～１０、
ｓ＝１～１５０、ｔ＝０～１５０である。）
〔５〕
　下記一般式（８）で表される両末端不飽和基含有ジオルガノポリシロキサンの両末端不
飽和基のそれぞれに下記一般式（９）で表される両末端ケイ素原子結合水素原子含有ジオ
ルガノポリシロキサンの一方の末端ケイ素原子結合水素原子を付加反応させる工程、及び
この工程後、上記両末端ケイ素原子結合水素原子含有ジオルガノポリシロキサンの他方の
末端ケイ素原子結合水素原子に下記一般式（７）で表される不飽和基含有ポリオキシアル
キレン化合物の不飽和基を付加反応させる工程を含む〔３〕記載のポリオキシアルキレン
変性ジオルガノポリシロキサン化合物の製造方法。
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【化７】

（式中、Ｒ1は同一もしくは異なってもよく、炭素数１～２０の置換又は非置換の直鎖又
は分岐のアルキル基、アリール基、アラルキル基、ヒドロキシ基、アルコキシ基、ポリオ
キシアルキレン基を有する１価炭化水素基、又は水素原子である。Ｒ3は同一もしくは異
なってもよく、炭素数１～２０の直鎖又は分岐の置換又は非置換のアルキル基、アルケニ
ル基、アルキニル基、アリール基、アラルキル基、ヒドロキシ基、アルコキシ基、又はポ
リオキシアルキレン基を有する１価炭化水素基である。ｎ１、ｎ２はそれぞれ０以上の整
数であるが、ｎ１＋ｎ２＋ｎ２は４０以上の整数である。）

【化８】

（式中、ＥＯはポリオキシエチレン基を表し、ＡＯは炭素数３～１０の直鎖又は分岐のポ
リオキシアルキレン基を表す。Ｒ2は同一でも異なってもよく、水素原子、炭素数１～１
０の直鎖もしくは分岐の置換又は非置換のアルキル基、カルボキシ基、アシル基、又は、
フェニル基を表す。ｒ、ｓ、ｔはそれぞれ同一もしくは異なってもよく、ｒ＝０～１０、
ｓ＝１～１５０、ｔ＝０～１５０である。）
〔６〕
　〔１〕～〔３〕のいずれかに記載のポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサ
ン化合物とノニオン界面活性剤との混合物。
〔７〕
　（Ａ）〔１〕～〔３〕のいずれかに記載のポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシ
ロキサン化合物：１～５０質量部、
（Ｂ）界面活性剤：０～５０質量部、
（Ｃ）上記（Ａ）成分を除くオルガノポリシロキサン：１００質量部、
（Ｄ）水：０～１０，０００質量部
を含有することを特徴とするオルガノポリシロキサン乳化組成物。
〔８〕
　（Ｃ）成分のオルガノポリシロキサンの粘度が、２５℃において５００，０００ｍＰａ
・ｓ以上である〔７〕記載のオルガノポリシロキサン乳化組成物。
〔９〕
　（Ｃ）成分のオルガノポリシロキサンが、ジメチルポリシロキサン、ジメチルシロキサ
ンとメチルフェニルシロキサンの共重合体、又は両末端ヒドロキシ変性ジメチルポリシロ
キサンである〔７〕又は〔８〕記載のオルガノポリシロキサン乳化組成物。
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〔１０〕
　乳化物の平均粒径が１００μｍ以下である〔７〕～〔９〕のいずれかに記載のオルガノ
ポリシロキサン乳化組成物。
【発明の効果】
【００１２】
　本発明のポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物は、高重合度オル
ガノポリシロキサンとの相溶性に優れる。本発明のポリオキシアルキレン変性ジオルガノ
ポリシロキサン化合物を乳化剤もしくは乳化助剤とすることで、容易に高重合度オルガノ
ポリシロキサンの乳化ができる。また、ポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキ
サン化合物はアルコールや塩の存在下においてもオルガノポリシロキサンを乳化すること
が可能であり、界面活性能を十分に維持できる。
　また、本発明のオルガノポリシロキサン乳化組成物は、耐溶剤性に優れるため、アルコ
ール、ケトン、エステル等の極性溶剤に添加した場合でも分離や破壊を生じることなく安
定である。また、耐塩性にも優れるため、塩化ナトリウムや硫酸ナトリウム等の塩が乳化
組成物に配合されても、分離や破壊を生じることなく安定である。２鎖型のポリオキシア
ルキレンアルキル基を末端に有するポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン
化合物を乳化剤もしくは乳化助剤とすることで、高重合度のオルガノポリシロキサンの乳
化が容易にでき、そのような高重合度のオルガノポリシロキサン乳化組成物は、樹脂や毛
髪へのコーティング効果に優れ、金型やプラスチックの離型の持続性に優れる。
【発明を実施するための形態】
【００１３】
　本発明のポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物は、下記一般式（
１）で表されるポリオキシアルキレン基を有するシロキサン鎖が末端に結合し、かつ下記
一般式（２）で表される構造単位を分子内に４０個以上有する。
【化９】

［式中、Ｒ及びＲ1はそれぞれ同一もしくは異なってもよく、炭素数１～２０の置換又は
非置換の直鎖又は分岐のアルキル基、アリール基、アラルキル基、ヒドロキシ基、アルコ
キシ基、ポリオキシアルキレン基を有する１価炭化水素基、又は水素原子である。Ｌは下
記一般式（３）で表される２鎖型のポリオキシアルキレンアルキル基である。
【化１０】

（式中、ＥＯはポリオキシエチレン基を表し、ＡＯは炭素数３～１０の直鎖又は分岐のポ
リオキシアルキレン基を表す。Ｒ2は同一でも異なってもよく、水素原子、炭素数１～１
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０の直鎖もしくは分岐の置換又は非置換のアルキル基、カルボキシ基、アシル基、又はフ
ェニル基を表す。ｒ、ｓ、ｔはそれぞれ同一もしくは異なってもよく、ｒ＝０～１０、ｓ
＝１～１５０、ｔ＝０～１５０である。）］
【００１４】
　この場合、上記ポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物としては、
特に下記一般式（４）又は（５）で表されるものが好ましい。
【化１１】

（式中、Ｒ1、Ｌは上記の通りである。ｍは４０以上の整数である。）

【化１２】

（式中、Ｒ1、Ｌは上記の通りである。Ｒ3は同一もしくは異なってもよく、炭素数１～２
０の直鎖又は分岐の置換又は非置換のアルキル基、アルケニル基、アルキニル基、アリー
ル基、アラルキル基、ヒドロキシ基、アルコキシ基、又はポリオキシアルキレン基を有す
る１価炭化水素基である。Ｘは炭素数２～２０のアルキレン基である。ｍ１＋ｍ２＋ｍ３
＝ｍで、ｍは４０以上の整数である。）
【００１５】
　本発明のポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物は、高重合度のオ
ルガノポリシロキサンとの相溶性が高く、乳化剤もしくは乳化助剤とすることで、容易に
高重合度のオルガノポリシロキサンを乳化することができる。その乳化物は耐溶剤性に優
れるため、アルコール、ケトン、エステル等の極性溶剤に添加した場合でも分離や破壊を
生じることなく安定である。更に、耐塩性にも優れるため、塩化ナトリウムや硫酸ナトリ
ウム等の塩が乳化物に配合されても分離や破壊を生じることなく安定である。
【００１６】
　本発明のポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物は、具体的には下
記の方法ｉ又はｉｉにより得られる。
＜方法ｉ＞
　下記一般式（６）で表される両末端ケイ素原子結合水素原子含有ジオルガノポリシロキ
サンと下記一般式（７）で表される不飽和基含有ポリオキシアルキレン化合物とを反応さ
せる。
【化１３】

（式中、Ｒ1は同一もしくは異なってもよく、炭素数１～２０の置換又は非置換の直鎖又
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キシアルキレン基を有する１価炭化水素基、又は水素原子である。ｍは４０以上の整数で
ある。）
【化１４】

（式中、ＥＯはポリオキシエチレン基を表し、ＡＯは炭素数３～１０の直鎖又は分岐のポ
リオキシアルキレン基を表す。Ｒ2は同一でも異なってもよく、水素原子、炭素数１～１
０の直鎖もしくは分岐の置換又は非置換のアルキル基、カルボキシ基、アシル基、又はフ
ェニル基を表す。ｒ、ｓ、ｔはそれぞれ同一もしくは異なってもよく、ｒ＝０～１０、ｓ
＝１～１５０、ｔ＝０～１５０である。）
【００１７】
　ここで、上記一般式（６）で表される両末端ケイ素原子結合水素原子含有ジオルガノポ
リシロキサンにおいて、Ｒ1は同一もしくは異なってもよく、炭素数１～２０の置換もし
くは非置換の直鎖又は分岐のアルキル基、アリール基、アラルキル基、ヒドロキシ基、ア
ルコキシ基、ポリオキシアルキレン基を有する１価炭化水素基、又は水素原子であり、好
ましくは炭素数１～２０の置換もしくは非置換の直鎖又は分岐のアルキル基、アリール基
、又はアラルキル基であり、入手や合成の容易さ等から更に好ましくはメチル基もしくは
フェニル基である。
【００１８】
　ｍは、ｍ≧４０であり、好ましくは５，０００≧ｍ≧１００であり、より好ましくは１
，０００≧ｍ≧２００である。ｍが４０より小さい場合、ポリオキシアルキレン変性ジオ
ルガノポリシロキサンを乳化剤もしくは乳化助剤としたオルガノポリシロキサンの乳化物
の耐溶剤性や耐塩性は低下し、ｍが５，０００より大きい場合、ポリオキシアルキレン変
性ジオルガノポリシロキサン化合物の乳化性は低下し、オルガノポリシロキサンの乳化が
困難になる。２種類以上の両末端ケイ素原子結合水素原子含有ジオルガノポリシロキサン
を混合することも可能である。２種類以上の両末端ケイ素原子結合水素原子含有ジオルガ
ノポリシロキサンを混合する際は、混合したオイルの平均構造式が上述したｍの値の範囲
を満たしていればよい。
【００１９】
　一般式（６）で表されるジオルガノポリシロキサン成分としては、下記式で表されるも
のが挙げられるが、これらに限定されない。
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【化１５】

（式中、Ｐｈはフェニル基であり、Ｒｆはトリフルオロプロピル基である。ｐ、ｑはそれ
ぞれ０以上の整数であり、好ましくはｐ、ｑはそれぞれ１以上の整数であり、ｐ＋ｑは４
０以上、好ましくは１００以上の整数である。）
【００２０】
　また、上記一般式（７）で表される不飽和基含有ポリオキシアルキレン化合物において
、ＥＯはポリオキシエチレン基を表し、ＡＯは炭素数３～１０の直鎖又は分岐のポリオキ
シアルキレン基を表す。Ｒ2は同一でも異なってもよく、水素原子、炭素数１～１０の直
鎖もしくは分岐の置換又は非置換のアルキル基、カルボキシ基、アシル基、又はフェニル
基を表す。好ましくは炭素数１～１０の直鎖もしくは分岐の置換又は非置換のアルキル基
、又はヒドロキシ基であり、入手や合成の容易さからより好ましくはヒドロキシ基である
。ｒ、ｓ、ｔはそれぞれ同一もしくは異なってもよく、ｒ＝０～１０、ｓ＝１～１５０、
ｔ＝０～１５０である。好ましくはｓ＝１～１００、ｔ＝０～１５０であり、より好まし
くはｓ＝３～５０、ｔ＝３～５０である。ｓが１未満であると高重合度のポリシロキサン
に対する乳化性が低く、ｓ、ｔが１５０より大きいと不飽和基含有ポリオキシアルキレン
化合物の粘度が高くなりすぎて扱いにくくなる。ｒは上記の値を満たせばよいが、汎用性
の観点からｒ＝１が最も好ましい。２種類以上の不飽和基含有ポリオキシアルキレン化合
物を混合して使用することも可能である。
【００２１】
　一般式（７）で表されるポリオキシアルキレン化合物成分としては、下記式で表される
ものが挙げられるが、これらに限定されない。
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【化１６】

【００２２】



(15) JP 2016-128538 A 2016.7.14

10

20

30

40

【化１７】

【００２３】
＜方法ｉｉ＞
　下記一般式（８）で表される両末端不飽和基含有ジオルガノポリシロキサンの両末端不
飽和基のそれぞれに下記一般式（９）で表される両末端ケイ素原子結合水素原子含有ジオ
ルガノポリシロキサンの一方の末端ケイ素原子結合水素原子を付加反応させる工程、及び
この工程後、上記両末端ケイ素原子結合水素原子含有ジオルガノポリシロキサンの他方の
末端ケイ素原子結合水素原子に上記一般式（７）で表される不飽和基含有ポリオキシアル
キレン化合物の不飽和基を付加反応させる。
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【化１８】

（式中、Ｒ1は上記の通りである。Ｒ3は同一もしくは異なってもよく、炭素数１～２０の
直鎖又は分岐の置換又は非置換のアルキル基、アルケニル基、アルキニル基、アリール基
、アラルキル基、ヒドロキシ基、アルコキシ基、又はポリオキシアルキレン基を有する１
価炭化水素基である。ｎ１、ｎ２はそれぞれ０以上の整数であるが、ｎ１＋ｎ２＋ｎ２（
ｎ１＋２×ｎ２）は４０以上の整数である。）
【００２４】
　ここで、上記一般式（８）で表される両末端不飽和基含有ジオルガノポリシロキサンに
おいて、Ｒ3は同一もしくは異なってもよく、炭素数１～２０の直鎖又は分岐の置換又は
非置換のアルキル基、アルケニル基、アルキニル基、アリール基、アラルキル基、ヒドロ
キシ基、アルコキシ基、又はポリオキシアルキレン基を有する１価炭化水素基である。好
ましくは炭素数１～２０の直鎖又は分岐のハロゲン原子置換又は非置換のアルキル基、ア
リール基、アラルキル基であり、入手や合成の容易さ等からメチル基もしくはフェニル基
であることが更に好ましい。
【００２５】
　また、ｎ１＝０～１０，０００の整数である。好ましくはｎ１＝０～３，０００、より
好ましくはｎ１＝０～１，０００である。ｎ１が１０，０００より大きいと合成したポリ
オキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物の粘度が高くなり、扱いにくくな
る。また、疎水性が高く乳化力が低下する欠点もある。
【００２６】
　一般式（８）で表されるジオルガノポリシロキサン成分としては、下記式で表されるも
のが挙げられるが、これらに限定されない。
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【化１９】

（式中、Ｖｉはビニル基、Ｐｈはフェニル基、Ｒｆはトリフルオロプロピル基である。ｘ
、ｙはそれぞれ０以上の整数である。）
【００２７】
　上記両末端不飽和基含有ジオルガノポリシロキサンは、ポリオキシアルキレン変性ジオ
ルガノポリシロキサン化合物の疎水性を調節することを目的に配合する原料であり、必要
に応じて配合すればよい。２種類以上の不飽和基含有ジオルガノポリシロキサンを混合し
て使用することも可能である。
【００２８】
　一方、一般式（９）で表される両末端ケイ素原子結合水素原子含有ジオルガノポリシロ
キサンにおいて、Ｒ1は上記の通りである。また、ｎ２は０以上の整数であり、好ましく
はｎ２＝５～１０，０００、より好ましくはｎ２＝９～１，０００である。この場合、一
般式（９）で表されるジオルガノポリシロキサン成分としては、下記式で表されるものが
挙げられるが、これらに限定されない。
　ここで、式（９）のジオルガノポリシロキサンは、その２分子が式（８）のジオルガノ
ポリシロキサン１分子に付加するものである。
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【化２０】

（式中、Ｐｈはフェニル基であり、Ｒｆはトリフルオロプロピル基である。ｐ、ｑはそれ
ぞれ０以上の整数である。）
【００２９】
　ここで、上記ｎ１＋ｎ２＋ｎ２は４０以上の整数である。好ましくは５，０００≧ｎ１
＋ｎ２＋ｎ２≧１００であり、より好ましくは１，０００≧ｎ１＋ｎ２＋ｎ２≧２００で
ある。ｎ１＋ｎ２＋ｎ２が４０より小さい、もしくはｎ１＋ｎ２＋ｎ２が５，０００より
大きい場合、合成したポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物の乳化
性は低下し、高重合度のポリシロキサンの乳化が困難になる。
　なお、ｎ１＋ｎ２＋ｎ２＝ｍ（ｍ１＋ｍ２＋ｍ３）である。
【００３０】
　上記方法ｉ、ｉｉは、いずれもヒドロシリル化触媒を用いて、溶媒存在下又は非存在下
で付加反応を行い、ポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物を製造す
る。
【００３１】
　更に詳述すると、上記方法ｉの場合、式（６）の両末端ケイ素原子結合水素原子含有ジ
オルガノポリシロキサン及び式（７）の不飽和基含有ポリオキシアルキレン化合物をヒド
ロシリル化反応触媒下、ヒドロシリル化反応によりポリオキシアルキレン変性ジオルガノ
ポリシロキサン化合物を合成する。不飽和基含有ポリオキシアルキレン化合物の不飽和基
のモル数は、両末端ケイ素原子結合水素原子含有ジオルガノポリシロキサンのケイ素原子
結合水素原子のモル数と等しくなるような量、あるいは不飽和基のモル数が過剰となる量
を反応させることが好ましい。ケイ素原子結合水素原子のモル数が多くヒドロシリル化反
応後に水素原子が残存する場合はヘキセン、ヘプテン等のオレフィンを添加し更にヒドロ
シリル化反応させることにより、この残存ケイ素原子結合水素原子を少なくすることがで
きる。
【００３２】
　また、上記方法ｉｉの場合、上記式（９）の両末端ケイ素原子結合水素原子含有ジオル
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ガノポリシロキサンと式（８）の両末端不飽和基含有ジオルガノポリシロキサンをヒドロ
シリル化反応触媒下、ヒドロシリル化反応を行う。その際、式（９）の両末端ケイ素原子
結合水素原子含有ジオルガノポリシロキサンのケイ素原子結合水素原子のモル数は、式（
８）の両末端不飽和基含有ジオルガノポリシロキサンの不飽和基のモル数より多く、ケイ
素原子結合水素原子を残存させておく必要がある。式（９）の両末端ケイ素原子結合水素
原子含有ジオルガノポリシロキサンのケイ素原子結合水素原子のモル数と式（８）の両末
端不飽和基含有ジオルガノポリシロキサンの不飽和基のモル数の比率（両末端ケイ素原子
結合水素原子含有ジオルガノポリシロキサンのケイ素原子結合水素原子のモル数／両末端
不飽和基含有ジオルガノポリシロキサンの不飽和基のモル数）は好ましくは１．１以上で
あり、より好ましくは１．３以上である。１．１より小さいと、合成するポリオキシアル
キレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物の親水性が低くなり、乳化性が低下する可能
性がある。続いて、式（７）の不飽和基含有ポリオキシアルキレン化合物を加え、ヒドロ
シリル化反応によりポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物を合成す
る。式（７）の不飽和基含有ポリオキシアルキレン化合物と式（８）の両末端不飽和基含
有ジオルガノポリシロキサンを併せた不飽和基のモル数は、式（９）の両末端ケイ素原子
結合水素原子含有ジオルガノポリシロキサンのケイ素原子結合水素原子のモル数と等しく
なるような量、あるいは不飽和基のモル数が過剰となる量を反応させることが好ましい。
ケイ素原子結合水素原子のモル数が不飽和基のモル数より多く、ヒドロシリル化反応後に
ケイ素原子結合水素原子が残存する場合は、ヘキセン、ヘプテン等のオレフィンを添加し
更にヒドロシリル化反応させることにより、この残存ケイ素原子結合水素原子を少なくす
ることができる。また、不飽和基含有ポリオキシアルキレン化合物と不飽和基含有ジオル
ガノポリシロキサンのモル数の比（不飽和基含有ポリオキシアルキレン化合物／両末端不
飽和基含有ジオルガノポリシロキサン）は０．１以上であることが望ましい。０．１未満
であると、合成したポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物の疎水性
が高く、乳化力が低くなるおそれがある。
【００３３】
　ヒドロシリル化触媒とは、ヒドロシリル化反応を促進するための触媒であり、白金系触
媒、ロジウム系触媒、パラジウム系触媒が例示され、好ましくは、白金系触媒である。こ
の白金系触媒としては、塩化白金酸、アルコール変性塩化白金酸、白金のオレフィン錯体
、白金のケトン錯体、白金のビニルシロキサン錯体、四塩化白金、白金微粉末、アルミナ
又はシリカの担体に固体状白金を担持させたもの、白金黒、白金のオレフィン錯体、白金
のアルケニルシロキサン錯体、白金のカルボニル錯体が例示されるが、安定性や汎用性か
ら、塩化白金酸もしくは白金のビニルシロキサン錯体が好ましい。触媒の含有量について
有効量であれば特に限定されないが、式（６）の両末端ケイ素原子結合水素原子含有ジオ
ルガノポリシロキサンと式（７）の不飽和基含有ポリオキシアルキレン化合物の合計質量
、或いは式（８）の両末端不飽和基含有ジオルガノポリシロキサンと式（９）の両末端ケ
イ素原子結合水素原子含有ジオルガノポリシロキサンの合計質量、更には式（８）及び式
（９）のジオルガノポリシロキサンと式（７）の不飽和基含有ポリオキシアルキレン化合
物の合計質量に対して触媒金属が質量で０．１～１，０００ｐｐｍの範囲以内となるよう
な量であることが好ましく、特に、０．５～１００ｐｐｍの範囲以内となる量であること
が好ましい。
【００３４】
　ヒドロシリル化反応に用いる溶媒としては、例えば、トルエン、キシレン等の芳香族炭
化水素系溶剤、ヘキサン、オクタン等の炭化水素系溶剤、ジブチルエーテル、ジオキサン
、テトラヒドロフラン等のエーテル系溶剤、酢酸エチル、酢酸ブチル等のエステル系溶剤
、メチルエチルケトン等のケトン系溶剤、エタノール、イソプロパノール、１－ブタノー
ル、等のアルコール系溶剤、塩素化炭化水素系溶剤を挙げることができる。両末端ケイ素
原子結合水素原子含有オルガノポリシロキサンと不飽和基含有ポリオキシアルキレンアル
キルエーテルと不飽和基含有オルガノポリシロキサンの合計を１００質量部としたとき、
溶媒の含有量は、０～１，０００質量部である。溶媒を配合する場合、好ましくは１０～
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１，０００質量部とすることがよい。溶媒の含有量が少ないとヒドロシリル化反応の進行
が遅くなる場合があるが、一方で溶媒の含有量が多いと廃棄物が多くなるという問題があ
る。
【００３５】
　ヒドロシリル化反応の反応温度は、５０～１５０℃の範囲であることが望ましい。反応
温度が５０℃より低いと反応速度が低下するおそれがあり、反応温度が１５０℃より高い
場合は不飽和炭化水素が内部転移し、ヒドロシリル化反応が進行しなくなるおそれがある
。
【００３６】
　一般式（６）又は（９）のＳｉ－Ｈの反応性基を完全に反応させるため、末端に二重結
合を有する炭素数４～１６の炭化水素、具体的には１－ブテン、イソブテン、１－ペンテ
ン、１－ヘキセン、１－ヘプテン、１－オクテンなどを追加して反応させることもできる
。
【００３７】
　アルコール系溶剤を使用する場合には、脱水素反応を防止乃至抑制するために、酢酸カ
リウム等のｐＨ調整剤（特公昭６２－３４０３９号公報）を用いるのが好ましい。
【００３８】
　ポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物の有機溶剤溶液は、公知の
方法で製造することが可能である。
　より具体的に述べると、方法ｉの場合、窒素雰囲気下、両末端ケイ素原子結合水素原子
含有ジオルガノポリシロキサンと不飽和基含有ポリオキシアルキレン化合物のイソプロピ
ルアルコール溶剤にｐＨ調整剤として酢酸カリウムのエタノール溶液を加えた後、加熱し
、内部温度を５０～８０℃とする。次いで、白金のビニルシロキサン錯体のトルエン溶液
を加え、２～１２時間撹拌することで、ポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキ
サン化合物を合成することができる。更に、加熱及び減圧をすることにより、イソプロピ
ルアルコール溶剤を留去することができる。その際、加熱温度は１２０℃未満であること
が望ましい。１２０℃より温度が高いとポリアルキルエーテル部位が酸化するおそれがあ
る。
【００３９】
　次に、方法ｉｉの場合、窒素雰囲気下、両末端ケイ素原子結合水素原子含有ジオルガノ
ポリシロキサンと両末端不飽和基含有ジオルガノポリシロキサンのイソプロピルアルコー
ル溶剤にｐＨ調整剤として酢酸カリウムのエタノール溶液を加えた後、加熱し、内部温度
を５０～８０℃とする。次いで、白金のビニルシロキサン錯体を加え、２～１２時間撹拌
した後、不飽和基含有ポリオキシアルキレン化合物を加え、２～１２時間撹拌し、ポリオ
キシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物を合成する。
【００４０】
　更に、加熱及び減圧をすることにより、イソプロピルアルコール溶剤を留去することが
できる。その際、加熱温度は１２０℃未満であることが望ましい。１２０℃より温度が高
いとポリアルキルエーテル部位が酸化するおそれがある。
【００４１】
　本発明のポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物は固体状の場合が
ある。その際はポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物の有機溶剤溶
液のまま取り扱うことが可能である。更に、ノニオン界面活性剤に溶解して、使用するこ
ともできる。その際は、ポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物の有
機溶剤溶解品にノニオン界面活性剤を配合し、加熱及び減圧をすることにより、有機溶剤
をノニオン界面活性剤に置換する。
【００４２】
　更に、上記の方法では、ヒドロシリル化反応後に酸性物質によるアリルエーテル基の除
去あるいは水素添加反応によるアルキル化によって無臭化を行ってもよい。また、得られ
たポリエーテル変性シリコーンに酸化防止剤としてトコフェロールやＢＨＴ（ジブチルヒ
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ドロキシトルエン）を添加してもよい。
【００４３】
　溶剤を置換する際に使用するノニオン界面活性剤は、ポリオキシアルキレン変性ジオル
ガノポリシロキサン化合物を溶解することができれば特に制限はないが、２５℃において
液状のものが好ましく、例えば、ポリオキシエチレンアルキルエーテル、ポリオキシエチ
レンポリオキシプロピレンアルキルエーテル、ポリオキシエチレンアルキルフェニルエー
テル、ポリオキシエチレン脂肪酸エステル、ソルビタン脂肪酸エステル、ポリオキシエチ
レンソルビタン脂肪酸エステル、グリセリン脂肪酸エステルのようなノニオン界面活性剤
等を挙げることができる。これらの界面活性剤を単独あるいは２種以上を併用して使用す
ることができる。
【００４４】
　ポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物の有機溶剤溶解品をノニオ
ン界面活性剤で置換する際は、ノニオン界面活性剤は留去されず有機溶剤のみが留去され
るように、有機溶剤の蒸気圧より低い蒸気圧のノニオン界面活性剤を選択する。更に上記
の界面活性剤のうち、より好ましいものはエチレンオキサイドの付加モル数が２～１２で
あり、ＨＬＢが７．５～１４．０のものである。そのようなノニオン系乳化剤は２５℃に
おいて液状であり、ポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物の有機溶
剤希釈品を乳化剤で容易に置換することができる。ＨＬＢはグリフィンの式による。
【００４５】
　ポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物とノニオン界面活性剤の比
率に指定はないが、質量比率（ポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合
物／ノニオン界面活性剤）は０．１以上であることが望ましい。０．１未満であるとポリ
オキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物の界面活性剤溶液を高重合度のオ
ルガノポリシロキサンの乳化剤もしくは乳化助剤として使用した際に、高重合度のオルガ
ノポリシロキサンに対する乳化力の低下や乳化物の耐溶剤性、耐塩性の低下のおそれがあ
る。
【００４６】
　上記ポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物は、このように高重合
度オルガノポリシロキサン等の乳化に好適に用いられるもので、従って本発明は、下記の
オルガノポリシロキサン乳化組成物を提供する。
（Ａ）上述したポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物、
（Ｂ）界面活性剤、
（Ｃ）上記（Ａ）成分を除くオルガノポリシロキサン、
（Ｄ）水
　この場合、（Ｂ）、（Ｄ）成分は任意成分である。
【００４７】
　この場合、（Ａ）成分として、上記の末端に２鎖型のポリオキシアルキレンアルキル基
を有するポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物を（Ｃ）成分のオル
ガノポリシロキサンの乳化助剤もしくは乳化剤とすることで、容易に高重合度のオルガノ
ポリシロキサンの乳化ができる。（Ａ）成分のポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリ
シロキサン化合物を含むことで（Ｃ）成分のオルガノポリシロキサン乳化組成物は耐溶剤
性や耐塩性の効果を発現する。
【００４８】
　（Ｃ）成分のオルガノポリシロキサンに対する（Ａ）成分のポリオキシアルキレン変性
ジオルガノポリシロキサン化合物の乳化力は（Ｃ）成分のオルガノポリシロキサンの重合
度と（Ａ）の分子内の一般式（２）で表わされる構造単位数に関係する。（Ｃ）成分のオ
ルガノポリシロキサンの重合度が低い場合は、（Ａ）成分のポリオキシアルキレン変性ジ
オルガノポリシロキサン化合物に含まれる一般式（２）の構造単位数がある程度小さいも
のでしか乳化ができない場合がある。一方で、（Ｃ）成分のオルガノポリシロキサンの重
合度が高い場合は、（Ａ）成分のポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化
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合物に含まれる一般式（２）の構造単位数がある程度大きくても乳化が可能である。
【００４９】
　ここで、（Ｃ）成分のオルガノポリシロキサンとは、２５℃において２～１００，００
０，０００ｍＰａ・ｓの範囲のシリコーンオイル、シリコーンガム、シリコーン樹脂など
である。コーティング用途やヘアケア用途では、５００，０００ｍＰａ・ｓ以上のものが
よく、好ましくは５００，０００～１００，０００，０００ｍＰａ・ｓであり、より好ま
しくは７５０，０００～１００，０００，０００ｍＰａ・ｓである。５００，０００ｍＰ
ａ・ｓより粘度が低いと、コーティング剤として使用した際に耐摩耗性等が低下するおそ
れがあり、１００，０００，０００ｍＰａ・ｓより粘度が高いと、乳化する際に装置に対
して負荷が大きくかかるおそれがある。上記粘度は回転粘度計により２５℃で測定される
絶対粘度である。
【００５０】
　オルガノポリシロキサンとして、具体的には環状シロキサン、ジメチルポリシロキサン
、ジメチルフェニルポリシロキサン、メチルハイドロジェンポリシロキサン、メチルトリ
フルオロプロピルポリシロキサン、高重合度のガム状ジメチルポリシロキサン、ガム状の
ジメチルシロキサン・メチルフェニルシロキサン共重合体等のシリコーンゴム、及びシリ
コーンゴムの環状シロキサン溶液、トリメチルシロキシケイ酸、トリメチルシロキシケイ
酸の環状シロキサン溶液、アルキル変性シリコーン、アラルキル変性シリコーン、ビニル
変性シリコーン、アミノ変性シリコーン、アミノ酸変性シリコーン、フッ素変性シリコー
ン、エポキシ変性シリコーン、（メタ）アクリル変性シリコーン、ヒドロキシ変性シリコ
ーンが例示される。
【００５１】
　なお、上記（Ａ）成分のポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物の
含有量は、（Ｃ）成分のオルガノポリシロキサンの含有量を１００質量部としたとき、１
～５０質量部である。好ましくは１０～４０質量部であり、より好ましくは２０～３５質
量部である。ポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物の含有量が少な
すぎると、乳化性の低下により（Ｃ）成分のオルガノポリシロキサンが乳化しない場合が
ある。また、耐溶剤性、耐塩性の低下が生じるおそれがある。一方で（Ａ）成分のポリオ
キシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物が多すぎると、（Ｃ）成分のオルガ
ノポリシロキサンの耐摩耗性等の特性を阻害する可能性がある。
【００５２】
　（Ｂ）成分の界面活性剤は、ノニオン界面活性剤、アニオン界面活性剤、カチオン界面
活性剤、両性界面活性剤が挙げられる。ノニオン界面活性剤としては、ポリオキシエチレ
ンアルキルエーテル、ポリオキシエチレンポリオキシプロピレンアルキルエーテル、ポリ
オキシエチレンアルキルフェニルエーテル、ポリオキシエチレン脂肪酸エステル、ソルビ
タン脂肪酸エステル、ポリオキシエチレンソルビタン脂肪酸エステル、グリセリン脂肪酸
エステルのようなノニオン界面活性剤等を挙げることができる。これらの具体例としては
、ポリオキシエチレンオクチルエーテル、ポリオキシエチレンポリオキシプロピレンオク
チルエーテル、ポリオキシエチレンノニルエーテル、ポリオキシエチレンデシルエーテル
、ポリオキシエチレンポリオキシプロピレンデシルエーテル、ポリオキシエチレンラウリ
ルエーテル、ポリオキシエチレンポリオキシプロピレンラウリルエーテル、ポリオキシエ
チレントリデシルエーテル、ポリオキシエチレンポリオキシプロピレントリデシルエーテ
ル、ポリオキシエチレンセチルエーテルなどが挙げられる。また、官能基を有する反応性
の界面活性剤を使用することも可能である。
【００５３】
　アニオン界面活性剤としては、ラウリルスルフェート等のアルキルスルフェート、アル
キルベンゼンスルホン酸及びその塩、モノアルキルポリオキシエチレンエーテル類の硫酸
エステル塩、モノアルキルポリオキシエチレンエーテル類の酢酸エステル塩、アルキルナ
フチルスルホン酸及びその塩、アルカリ金属スルホレシネート、アルカリ金属スルホサク
シネート、アルキルリン酸及びその塩、モノアルキルポリオキシエチレンエーテル類のリ
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ン酸エステル塩、脂肪酸のスルホン化グリセリルエステル、アルキル硫酸アルカリ金属塩
及び硫酸エステル類が挙げられる。これらの具体例としては、ラウリル硫酸、ラウリル硫
酸ナトリウム、ラウリル硫酸トリエタノールアミン、ラウリル硫酸アンモニウム、ポリオ
キシエチレンラウリルエーテル硫酸ナトリウム、ポリオキシエチレンラウリルエーテル酢
酸ナトリウム、ドデシルベンゼンスルホン酸ナトリウム、ポリオキシエチレンスルホコハ
ク酸ラウリル２ナトリウム、ジオクチルスルホコハク酸ナトリウム、ポリオキシエチレン
ラウリルエーテルリン酸エステルナトリウム、アルキルナフタレンスルホン酸ナトリウム
などが挙げられる。また、官能基を有する反応性の界面活性剤を使用することも可能であ
る。
【００５４】
　カチオン界面活性剤としては、アルキルアミン塩、第４級アンモニウム塩、スルホニウ
ム塩、ホスホニウム塩及び酢酸塩等が挙げられる。これらの具体例としては、ステアリル
アミンアセテート、ラウリルトリメチルアンモニウムクロライド、セチルトリメチルアン
モニウム、ステアリルトリメチルアンモニウムクロライド、アルキルベンジルジメチルア
ンモニウムクロライドなどが挙げられる。
【００５５】
　両性界面活性剤としては、アルキルベタイン、アルキルイミダゾリン等を挙げることが
できる。これらの具体例としては、ラウリルジメチルアミノ酢酸ベタイン、ラウリルジメ
チルアミンオキサイド、２－アルキル－Ｎ－カルボキシメチル－Ｎ－ヒドロキシエチルイ
ミダゾリニウムベタインが挙げられる。
【００５６】
　アニオン界面活性剤やカチオン界面活性剤、両性界面活性剤は分子内に電荷をもってお
り、そのために用途が制限される場合がある。従って、好ましくはノニオン界面活性剤で
あり、乳化性の観点からより好ましくはポリオキシアルキレンアルキルエーテルもしくは
ポリオキシエチレンソルビタン脂肪酸エステルである。
【００５７】
　本発明のオルガノポリシロキサン乳化組成物において、（Ｂ）成分の界面活性剤の含有
量は、（Ｃ）成分のオルガノポリシロキサンの含有量を１００質量部としたとき、０～５
０質量部である。好ましくは０～４０質量部であり、より好ましくは０～３５質量部であ
る。（Ａ）成分のポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物のみで（Ｃ
）成分のオルガノポリシロキサンを乳化できる場合は、（Ｂ）成分の界面活性剤を配合し
なくてもよい。（Ｂ）成分の界面活性剤が５０質量部より多いと、（Ｃ）成分のオルガノ
ポリシロキサンの撥水性や耐摩耗性を阻害する可能性がある。なお、（Ｂ）成分を配合す
る場合、１質量部以上、特に５質量部以上であることが好ましい。
【００５８】
　本発明のオルガノポリシロキサン乳化組成物において、（Ｄ）成分の水は自己乳化型や
エマルション型等の要求される製品の形態もしくは乳化性等の観点から必要に応じて添加
され、従って（Ｄ）成分の水の含有量は、（Ｃ）成分のオルガノポリシロキサンの含有量
を１００質量部としたとき、０～１０，０００質量部である。好ましくは０～５，０００
質量部であり、より好ましくは０～１，０００質量部である。１，０００質量部より多い
と安定性が低下し、大きく分離するおそれがある。（Ｄ）成分の水の含有量が上記の範囲
内であれば、粒径は経時で変化することなく安定である。（Ｄ）成分の水を配合する場合
、１質量部以上が好ましく、より好ましくは５質量部以上、更に好ましくは１０質量部以
上である。
【００５９】
　本発明のオルガノポリシロキサン乳化組成物には、界面活性剤の他に、保護コロイド剤
ないし増粘剤としてポリビニルアルコール、メチルセルロース、カルボキシメチルセルロ
ース、ヒドロキシメチルセルロース、ポリビニルピロリドン、アルギン酸塩、キサンタン
ガム、アクリル酸重合体などの水溶性高分子を配合してもよい。更にオキサゾリン系化合
物や芳香族カルボン酸塩等の抗菌剤ないし防腐剤、香料、酸化防止剤、防錆剤、染料、充
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填剤、硬化触媒、有機粉体、無機粉体などを配合してもよい。
【００６０】
　本発明のオルガノポリシロキサン乳化組成物の具体的な乳化方法は以下の通りである。
（Ｃ）成分のオルガノポリシロキサンに対して、（Ａ）成分のポリオキシアルキレン変性
ジオルガノポリシロキサン化合物、必要により（Ｂ）成分の界面活性剤を添加し、ゲート
ミキサーにより転相させる。所定の粒径になるまで２～１８０分撹拌した後、必要に応じ
て更に界面活性剤及び／又は水を加えてゲートミキサー、Ｔ．Ｋ．ホモディスパー（プラ
イミクス社製商品名）もしくはＴ．Ｋ．ホモミキサー（プライミクス社製商品名）により
希釈する。また、転相させる際に（Ｄ）成分の水を配合させてもよい。転相させる際に水
を添加することで、乳化物の粒径のコントロールが可能であり、また乳化しやすくなる場
合がある。転相させる際に水を添加する場合の具体的な乳化方法は以下の通りである。（
Ｃ）成分のオルガノポリシロキサンに対して、（Ａ）成分のポリオキシアルキレン変性ジ
オルガノポリシロキサン化合物、必要により（Ｂ）成分の界面活性剤、（Ｄ）成分の水を
添加し、ゲートミキサーにより転相させる。所定の粒径になるまで２～１８０分撹拌した
後、必要に応じて更に界面活性剤及び／又は水を加えてゲートミキサー、Ｔ．Ｋ．ホモデ
ィスパー（プライミクス社製商品名）もしくはＴ．Ｋ．ホモミキサー（プライミクス社製
商品名）により希釈する。
【００６１】
　乳化物中の（Ｃ）成分のオルガノポリシロキサンの濃度は１～９０質量％の範囲である
ことが好ましい。１質量％未満では乳化物の安定性に問題があり、９０質量％より大きい
場合では乳化物の粘度が高く、取り扱いにくくなる。
【００６２】
　乳化する際の温度については、好ましくは０～８０℃、より好ましくは０～５０℃であ
る。０℃未満もしくは８０℃より高い温度では乳化しなくなる場合や製造した乳化物が不
安定になる可能性がある。乳化する際の圧力については、常圧だけでなく減圧もしくは加
圧でもよい。減圧もしくは加圧の環境下で乳化する場合、泡が混入しにくくなり、効果的
に乳化できることがある。減圧にする場合の圧力は、原料の蒸気圧より高くし、原料が揮
発しないように注意する。
【００６３】
　乳化には、必要に応じて、Ｔ．Ｋ．ホモミキサー（プライミクス社製商品名）、Ｔ．Ｋ
．ホモディスパー（プライミクス社製商品名）、Ｔ．Ｋ．コンビミックス（プライミクス
社製商品名）、アジホモミキサー（プライミクス社製商品名）、ホモミキサーとホモディ
スパーとアンカーミキサーを組み合わせた３軸型分散混練機コンビミックス（プライミク
ス社製商品名）、ハイビスディスパーミックス（プライミクス社製商品名）、Ｔ．Ｋ．ハ
イビスミックス（プライミクス社製商品名）、プラネタリーミキサー（井上製作所製商品
名）、同方向スクリューもしくは異方向スクリューを有する２軸混合機であるＨＡＡＫＥ
　Ｍｉｎｉ　Ｌａｂ　ＩＩ（Ｔｈｅｒｍｏ　ｓｃｉｅｎｔｉｆｉｃ社製商品名）やＭＣ１
５、ＭＣ５（レオ・ラボ社製商品名）などを使用することも可能である。３軸型分散混練
機コンビミックス（プライミクス社製商品名）やハイビスディスパーミックス（プライミ
クス社製商品名）を使用する場合はアンカーのみで乳化することも可能である。コロイド
ミルや高圧ホモジナイザーといった連続式の装置を使用し、乳化をすることも可能である
。
【００６４】
　本発明のオルガノポリシロキサン乳化組成物の平均粒径は１００μｍ以下であることが
好ましい。１００μｍより平均粒径が大きい場合、乳化組成物の安定性が低下し、分離等
が生じる可能性がある。本発明のオルガノポリシロキサン乳化組成物において、平均粒径
が２μｍ以上のときはベックマンコールター社製Ｍｕｌｔｉｓｉｚｅｒ３により測定する
ことができる。平均粒径が２μｍ未満のときは堀場製作所製ＬＡ９６０もしくはＬＡ９２
０、又はベックマンコールター社製Ｎ４　ＰＬＵＳにより測定することができる。なお、
平均粒径の下限は特に限定されないが、通常０．１μｍ以上、特に０．５μｍ以上である
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【００６５】
　本発明のオルガノポリシロキサン乳化組成物は、２鎖型のポリオキシアルキレンアルキ
ル基を末端に有するポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物を乳化剤
もしくは乳化助剤とした乳化組成物である。本発明のオルガノポリシロキサン乳化組成物
はアルコール、ケトン、エステル等の極性溶剤に対して耐溶剤性があり、また塩化ナトリ
ウムや硫酸ナトリウム等の塩に対して耐塩性もある。通常、化粧品などには香料や保湿剤
であるアルコール類を配合しており、柔軟剤にも香料であるアルコール類が含まれている
。本発明のオルガノポリシロキサン乳化組成物はそのような化粧品や柔軟剤製品にも安定
に配合することができる。２鎖型のポリオキシアルキレンアルキル基を末端に有するポリ
オキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物を乳化剤もしくは乳化助剤とする
ことで、容易に高重合度のオルガノポリシロキサン乳化組成物が製造できる。そのため、
本発明の乳化組成物はベースオイルとして高重合度のポリシロキサンを使用できる。その
ような高重合度のオルガノポリシロキサン乳化組成物はコーティング効果が優れているた
め、樹脂のコーティング剤、ヘアケア製品、金型やプラスチックやタイヤ用の離型剤に有
用である。
【実施例】
【００６６】
　以下、実施例及び比較例を示し、本発明を具体的に説明するが、本発明は下記の実施例
に制限されるものではない。なお、下記の例において、粘度はＢＭ型もしくはＢＨ型回転
粘度計により測定した２５℃における値である。また、３０質量％トルエン溶液粘度とは
対象となる化合物が３０質量％になるようトルエンで希釈した後にＢＭ型もしくはＢＨ型
回転粘度計により測定した２５℃における絶対粘度の値である。また、両末端ケイ素原子
結合水素原子含有ジオルガノポリシロキサンの粘度は２５℃におけるオストワルド粘度計
で測定される動粘度である。ＧＰＣ（ＴＯＳＯＨ製、ＨＬＣ８２２０）はＴＨＦ溶媒のポ
リスチレン換算による重量平均分子量の値である。乳化物の平均粒径はベックマンコール
ター社製のＭｕｌｔｉｓｉｚｅｒ３により２５℃で測定される体積基準の体積平均粒径で
ある。
【００６７】
［実施例１］
　窒素雰囲気下、両末端ケイ素原子結合水素原子含有ジオルガノポリシロキサン［一般式
（６）］（ｍ＝４００、Ｒ1＝ＣＨ3、粘度２，２００ｍｍ2／ｓ、ケイ素原子に結合した
水素原子の量０．００６ｍｏｌ／１００ｇ）８３質量部（８３ｇ）と不飽和基含有ポリオ
キシアルキレン化合物［一般式（７）］（ｒ＝１、ｓ＝２４、ｔ＝８、Ｒ2＝Ｈ）１７質
量部（１７ｇ）とイソプロピルアルコール１００質量部（１００ｇ）にｐＨ調整剤として
１０質量％酢酸カリウムのエタノール溶液１．０質量部（１．０ｇ）を加えた後、加熱し
、内部温度を７５℃とした。次いで、白金のビニルシロキサン錯体のトルエン溶液を白金
金属としてシロキサンに対して５ｐｐｍ加え、８時間撹拌することで、ポリオキシアルキ
レン変性ジオルガノポリシロキサン化合物Ａを合成した（ＧＰＣによる重量平均分子量３
７，０００）。これにノニオン界面活性剤サンノニックＳＳ－１２０（三洋化成社製、ポ
リオキシエチレンアルキルエーテル、ＨＬＢ１４．５）１００質量部（１００ｇ）を添加
し、１０～１５ｍｍＨｇ、３５～４０℃の条件でイソプロピルアルコールを減圧留去し、
ポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物の界面活性剤溶解液Ａを得た
。
　続いて、下記一般式（１０）
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【化２１】

（ｋは下記粘度とする数を示す。）
で示される両末端ヒドロキシジメチルポリシロキサン（３０質量％トルエン溶液粘度１，
４００ｍＰａ・ｓ）２７．５質量部（２７．５ｇ）、及びポリオキシアルキレン変性ジオ
ルガノポリシロキサン化合物の界面活性剤溶解液Ａ１０質量部（１０ｇ）、サンノニック
ＳＳ－１２０（三洋化成社製、ポリオキシエチレンアルキルエーテル、ＨＬＢ１４．５）
１２．５質量部（１２．５ｇ）をＴ．Ｋ．ホモディスパー（プライミクス社製）で５００
～２，０００ｒｐｍで約１０分撹拌して乳化物Ａを得た。平均粒径をベックマンコールタ
ー社製のＭｕｌｔｉｓｉｚｅｒ３で測定したところ、２２．５μｍであった。
【００６８】

【化２２】

【００６９】
［実施例２］
　窒素雰囲気下、両末端ケイ素原子結合水素原子含有ジオルガノポリシロキサン［一般式
（９）］（ｎ２＝１００、Ｒ1＝ＣＨ3、粘度１３０ｍｍ2／ｓ、ケイ素原子に結合した水
素原子の量０．０３ｍｏｌ／１００ｇ）３３質量部（６６ｇ）、不飽和基含有ジオルガノ
ポリシロキサン［一般式（８）］（ｎ１＝２００、Ｒ3＝ＣＨ3、粘度１，０００ｍｍ2／
ｓ、１価オレフィン性不飽和基の量０．０１２ｍｏｌ／１００ｇ）３１質量部（６２ｇ）
と不飽和基含有ジオルガノポリシロキサン［一般式（８）］（ｎ１＝４００、Ｒ3＝ＣＨ3

、粘度５，０００ｍｍ2／ｓ、１価オレフィン性不飽和基の量０．００６３ｍｏｌ／１０
０ｇ）２０質量部（４０ｇ）及びイソプロピルアルコール３００質量部（６００ｇ）にｐ
Ｈ調整剤として１０質量％酢酸カリウムのエタノール溶液１．０質量部（２．０ｇ）を加
えた後、加熱し、内部温度が７５℃になったら、白金のビニルシロキサン錯体のトルエン
溶液を白金金属としてシロキサンに対して５ｐｐｍ加えて２時間撹拌した。次いで、不飽
和基含有ポリオキシアルキレン化合物［一般式（７）］（ｒ＝１、ｓ＝２４、ｔ＝８、Ｒ
2＝Ｈ）１７質量部（３４ｇ）及び白金のビニルシロキサン錯体のトルエン溶液を白金金
属としてシロキサンに対して５ｐｐｍ加え、６時間撹拌し、ポリオキシアルキレン変性ジ
オルガノポリシロキサン化合物Ｂを合成した（ＧＰＣによる重量平均分子量８１，０００
）。得られたポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物のイソプロパノ
ール溶液１５０質量部（３００ｇ）に対してノニオン界面活性剤タージトールＴＭＮ－６
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（ダウケミカル社製、ポリオキシエチレンアルキルエーテル９０質量％水溶液、ＨＬＢ１
３．１）１８．７５質量部（３７．５ｇ）を添加し、１０～１５ｍｍＨｇ、３５～４０℃
の条件でイソプロピルアルコールを減圧留去し、ポリオキシアルキレン変性ジオルガノポ
リシロキサン化合物の界面活性剤溶解液Ｂを得た。
　続いて、下記一般式（１１）
【化２３】

（ｋ’は下記粘度とする数を示す。）
で示される両末端ヒドロキシジメチルポリシロキサン（３０質量％トルエン溶液粘度４７
，０００ｍＰａ・ｓ）１７．５質量部（３５ｇ）と合成したポリオキシアルキレン変性ジ
オルガノポリシロキサン化合物の界面活性剤溶解液Ｂ７．５質量部（１５ｇ）をＴ．Ｋ．
ハイビスミックス（プライミクス社製）４０～５０ｒｐｍで２０分撹拌して乳化物Ｂを得
た。平均粒径をベックマンコールター社製のＭｕｌｔｉｓｉｚｅｒ３で測定したところ、
３．５μｍであった。
【００７０】
【化２４】

（Ｌ1は上記の通りである。）
【００７１】
［実施例３］
　両末端ヒドロキシジメチルポリシロキサン［一般式（１１）］（３０質量％トルエン溶
液粘度４７，０００ｍＰａ・ｓ）６９質量部（４４．５ｇ）と合成したポリオキシアルキ
レン変性ジオルガノポリシロキサンの界面活性剤溶解液Ｂ２９質量部（１８．７ｇ）、水
２質量部（１．３ｇ）をＴ．Ｋ．ハイビスミックス（プライミクス社製）４０～５０ｒｐ
ｍで２０分撹拌して乳化物Ｃを得た。平均粒径をベックマンコールター社製のＭｕｌｔｉ
ｓｉｚｅｒ３で測定したところ、４．０μｍであった。
【００７２】
［実施例４］
　両末端ヒドロキシジメチルポリシロキサン［一般式（１１）］（３０質量％トルエン溶
液粘度４７，０００ｍＰａ・ｓ）５９．５質量部（４４．６ｇ）と合成したポリオキシア
ルキレン変性ジオルガノポリシロキサンの界面活性剤溶解液Ｂ２５．５質量部（１９．１
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ｇ）、水２質量部（１．５ｇ）をＴ．Ｋ．ハイビスミックス（プライミクス社製）４０～
５０ｒｐｍで２０分撹拌した。更に、水１３質量部（９．８ｇ）を加えてＴ．Ｋ．ハイビ
スミックス（プライミクス社製）４０～５０ｒｐｍで２０分撹拌して乳化物Ｄを得た。平
均粒径をベックマンコールター社製のＭｕｌｔｉｓｉｚｅｒ３で測定したところ、４．４
μｍであった。
【００７３】
［比較例１］
　窒素雰囲気下、両末端ケイ素原子結合水素原子含有ジオルガノポリシロキサン［一般式
（６）］（ｍ＝３０、Ｒ1＝ＣＨ3、粘度３０ｍｍ2／ｓ、ケイ素原子に結合した水素原子
の量０．１ｍｏｌ／１００ｇ）２３質量部（２３ｇ）と不飽和基含有ポリオキシアルキレ
ン化合物［一般式（７）］（ｒ＝１、ｓ＝２４、ｔ＝８、Ｒ2＝Ｈ）７７質量部（７７ｇ
）とイソプロピルアルコール１００質量部（１００ｇ）にｐＨ調整剤として１０質量％酢
酸カリウムのエタノール溶液１．０質量部（１．０ｇ）を加えた後、加熱し、内部温度を
７５℃とした。次いで、白金のビニルシロキサン錯体のトルエン溶液を白金金属としてシ
ロキサンに対して５ｐｐｍ加え、８時間撹拌することで、ポリオキシアルキレン変性ジオ
ルガノポリシロキサン化合物を合成した。次いで、１０～１５ｍｍＨｇ、３５～４０℃の
条件でイソプロピルアルコールを減圧留去した。ポリオキシアルキレン変性ジオルガノポ
リシロキサン化合物ＣのＧＰＣによる重量平均分子量は６，０００である。
　続いて、合成したポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物Ｃを１０
質量部（１０ｇ）とノニオン界面活性剤ＴＥＲＧＩＴＯＬ－ＴＭＮ－６（ダウケミカル社
製、ポリオキシエチレンアルキルエーテル９０質量％水溶液、ＨＬＢ１３．１）５．５質
量部（５．５ｇ）と上記一般式（１０）の両末端ヒドロキシジメチルポリシロキサン（３
０質量％トルエン溶液粘度１，４００ｍＰａ・ｓ）３５質量部（３５ｇ）をＴ．Ｋ．ハイ
ビスミックス（プライミクス社製）４０～５０ｒｐｍで６０分撹拌して乳化物Ｅを得た。
平均粒径をベックマンコールター社製のＭｕｌｔｉｓｉｚｅｒ３で測定したところ、２．
９μｍであった。
【化２５】

（Ｌ1は上記の通りである。）
【００７４】
［比較例２］
　窒素雰囲気下、両末端ケイ素原子結合水素原子含有ジオルガノポリシロキサン［一般式
（６）］（ｍ＝６０、Ｒ1＝ＣＨ3、粘度７５ｍｍ2／ｓ、ケイ素原子に結合した水素原子
の量０．０５ｍｏｌ／１００ｇ）５５質量部（５５ｇ）と不飽和基含有ポリオキシアルキ
レンアルキルエーテル（ＣＨ2＝ＣＨ（ＣＨ2）9Ｏ（ＣＨ2ＣＨ2Ｏ）21（ＣＨ2ＣＨＣＨ3

Ｏ）7Ｈ）４５質量部（４５ｇ）とイソプロピルアルコール１００質量部（１００ｇ）に
ｐＨ調整剤として１０質量％酢酸カリウムのイソプロピルアルコール溶液１．０質量部（
１．０ｇ）を加えた後、加熱し、内部温度を７５℃とした。次いで、白金のビニルシロキ
サン錯体のトルエン溶液を白金金属としてシロキサンに対して５ｐｐｍ加え、８時間撹拌
することで、ポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物を合成した。窒
素バブリングをしながら１１０～１２０℃、３０ｍｍＨｇ以下で減圧をして、イソプロパ
ノールを留去し、ポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物Ｄ（一般式
（１２）、ＧＰＣによる重量平均分子量は９，５００）を得た。
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　合成したポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物Ｄ［一般式（１２
）］１０質量部（１０ｇ）とノニオン界面活性剤ＴＥＲＧＩＴＯＬ－ＴＭＮ－６（ダウケ
ミカル社製、ポリオキシエチレンアルキルエーテル９０質量％水溶液、ＨＬＢ１３．１）
５．５質量部（５．５ｇ）と両末端ヒドロキシジメチルポリシロキサン［一般式（１１）
］（３０質量％トルエン溶液粘度４７，０００ｍＰａ・ｓ）３５質量部（３５ｇ）をＴ．
Ｋ．ハイビスミックス（プライミクス社製）４０～５０ｒｐｍで１５分撹拌して、乳化物
Ｆを得た。平均粒径をベックマンコールター社製のＭｕｌｔｉｓｉｚｅｒ３で測定したと
ころ、２．７μｍであった。
【００７５】
【化２６】

【００７６】
［比較例３］
　窒素雰囲気下、ケイ素原子結合水素原子含有ジオルガノポリシロキサン［一般式（１３
）］７７質量部（７７ｇ）と不飽和基含有ポリオキシアルキレンアルキルエーテル（ＣＨ

2＝ＣＨＣＨ2Ｏ（ＣＨ2ＣＨ2Ｏ）24（ＣＨ2ＣＨＣＨ3Ｏ）8Ｈを２３質量部（２３ｇ）と
イソプロピルアルコール１５０質量部（１５０ｇ）及びｐＨ調整剤として１０質量％酢酸
カリウムのイソプロピルアルコール溶液１．０質量部（１．０ｇ）を加えた後、加熱し、
内部温度を７５℃とした。次いで、白金のビニルシロキサン錯体のトルエン溶液を白金金
属としてシロキサンに対して５ｐｐｍ加え、８時間撹拌することで、ポリオキシアルキレ
ン変性オルガノポリシロキサン化合物を合成した。サンノニックＳＳ－１２０（三洋化成
社製、ポリオキシエチレンアルキルエーテル、ＨＬＢ１４．５）５０質量部（５０ｇ）を
加えた後、窒素バブリングを行いながら３０～４５℃、１０～１５ｍｍＨｇに減圧してイ
ソプロピルアルコールを留去し、ポリオキシアルキレン変性オルガノポリシロキサン化合
物の界面活性剤溶液Ｅ（一般式（１４）、ＧＰＣによる重量平均分子量は５３，０００）
を得た。
　合成したポリオキシアルキレン変性オルガノポリシロキサン化合物の界面活性剤溶液Ｅ
１５質量部（１５ｇ）及び両末端ヒドロキシジメチルポリシロキサン［一般式（１１）］
（３０質量％トルエン溶液粘度４７，０００ｍＰａ・ｓ）３５質量部（３５ｇ）を配合し
、Ｔ．Ｋ．ホモディスパー（プライミクス社製）で５００～２，０００ｒｐｍで約１０分
撹拌したが、両末端ヒドロキシジメチルポリシロキサンは乳化しなかった。
【００７７】
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【化２７】

【００７８】
［比較例４］
　ポリオキシアルキレン変性ジオルガノポリシロキサン化合物Ｄ［一般式（１２）］１０
質量部（５ｇ）とノニオン界面活性剤サンノニックＳＳ－１２０（三洋化成社製、ポリオ
キシエチレンアルキルエーテル、ＨＬＢ１４．５）３５質量部（１７．５ｇ）と両末端ヒ
ドロキシジメチルポリシロキサン［一般式（１０）］（３０質量％トルエン溶液粘度１，
４００ｍＰａ・ｓ）５５質量部（２７．５ｇ）をＴ．Ｋ．ホモディスパー（プライミクス
社製）５００～２，０００ｒｐｍで１０分撹拌して乳化物Ｇを得た。平均粒径をベックマ
ンコールター社製のＭｕｌｔｉｓｉｚｅｒ３で測定したところ、４．４μｍであった。
【００７９】
［比較例５］
　ノニオン界面活性剤サンノニックＳＳ－１２０（三洋化成社製、ポリオキシエチレンア
ルキルエーテル、ＨＬＢ１４．５）１０質量部（１０ｇ）と両末端ヒドロキシジメチルポ
リシロキサン［一般式（１０）］（３０質量％トルエン溶液粘度１，４００ｍＰａ・ｓ）
５５質量部（５５ｇ）とイオン交換水７質量部（７ｇ）をＴ．Ｋ．ホモディスパー（プラ
イミクス社製）５００～２，０００ｒｐｍで１０分撹拌し、更にイオン交換水２８質量部
（２８ｇ）を加え、Ｔ．Ｋ．ホモミキサー（プライミクス社製）８００～４，０００ｒｐ
ｍで撹拌して乳化物Ｈを得た。平均粒径をベックマンコールター社製のＭｕｌｔｉｓｉｚ
ｅｒ３で測定したところ、４．３μｍであった。
【００８０】
［比較例６］
　ノニオン界面活性剤サンノニックＳＳ－１２０（三洋化成社製、ポリオキシエチレンア
ルキルエーテル、ＨＬＢ１４．５）１０質量部（１０ｇ）と両末端ヒドロキシジメチルポ
リシロキサン［一般式（１１）］（３０質量％トルエン溶液粘度４７，０００ｍＰａ・ｓ
）５５質量部（５５ｇ）とイオン交換水７質量部（７ｇ）をＴ．Ｋ．ホモディスパー（プ
ライミクス社製）５００～２，０００ｒｐｍで１０分撹拌したが、乳化できなかった。
【００８１】
　上記実施例、比較例について、下記の乳化性及び耐アルコール性の評価を行った。結果
を表１，２に示す。
乳化性：実施例１～４、比較例１～６による両末端ヒドロキシジメチルポリシロキサンの
乳化の可否を、サンプル０．５ｇとイオン交換水９．５ｇをガラス瓶に入れて振とうし、
外観を観察した。
　　○：水にサンプルの分散が可能
　　×：水にサンプルの分散が不可
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　乳化物Ａ～Ｇに対して耐アルコール性試験を行った。
耐アルコール性：乳化物Ａ～Ｇ２．０ｇとイソプロピルアルコール８．０ｇをガラス瓶に
入れて振とうし、溶液の状態を観察した。
　　○：オルガノポリシロキサンの析出がほとんどなく、乳化物がイソプロピルアルコー
　　　　ルに分散した状態
　　×：イソプロピルアルコールにより乳化物が破壊され、オルガノポリシロキサンが析
　　　　出した状態
【００８２】
【表１】

【００８３】
【表２】
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