
JP 5956458 B2 2016.7.27

10

20

(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　（ｉ）疎水性物質および親水性溶媒を含む組成物であって、前記親水性溶媒が２５℃の
温度および大気圧で液体である、組成物を提供する工程；および
　（ｉｉ）超疎水性フィルムの生成のために前記基板の表面上に固体残渣を堆積させるた
め、前記基板に前記組成物を噴霧する工程；
を含む超疎水性フィルムの製造方法であって、
　前記組成物が前記基板に噴霧されるとき、前記基板の温度より前記組成物の温度が３０
℃～１００℃高く、
　前記疎水性物質が、式（Ｉ）もしくは式（ＩＩ）の化合物または式（Ｉ）の化合物と式
（ＩＩ）の化合物との混合物であり；
【化１】

　式中、Ｒ１とＲ２が、独立に、Ｃ１２～２２アルキルおよびＣ１２～２２フルオロアル
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キルから選択され、Ｒ３が、ＯＨ、ＮＨ２、ＯＣ１～８アルキル、ＯＣ１～８フルオロア
ルキル、ＮＨＣ１～８アルキル、ＮＨＣ１～８フルオロアルキルおよびＯＣＨ２ＣＨＲ４
ＣＨ２Ｒ５から選択され、前記Ｒ４およびＲ５が、独立に、Ｏ（ＣＯ）Ｃ１３～２３アル
キル、Ｏ（ＣＯ）Ｃ１３～２３フルオロアルキルおよびＯ（ＣＯ）Ｃ１３～２３アルケニ
ルから選択され、ならびに前記親水性溶媒がＨＯＣ１～４アルキルである、超疎水性フィ
ルムの製造方法。
【請求項２】
　（ｉ）疎水性物質および親水性溶媒を含む組成物であって、前記親水性溶媒が２５℃の
温度および大気圧で液体である、組成物を提供する工程；および
　（ｉｉ）表面の生成のために前記基板の表面上に固体残渣を堆積させるため、前記基板
に前記組成物を噴霧する工程；
を含む超疎水性表面の製造方法であって、
　前記組成物が前記基板に噴霧されるとき、前記基板の温度より前記組成物の温度が３０
℃～１００℃高く、
　前記疎水性物質が、式（Ｉ）もしくは式（ＩＩ）の化合物または式（Ｉ）の化合物と式
（ＩＩ）の化合物との混合物であり；
【化１】

　式中、Ｒ１とＲ２が、独立に、Ｃ１２～２２アルキルおよびＣ１２～２２フルオロアル
キルから選択され、Ｒ３が、ＯＨ、ＮＨ２、ＯＣ１～８アルキル、ＯＣ１～８フルオロア
ルキル、ＮＨＣ１～８アルキル、ＮＨＣ１～８フルオロアルキルおよびＯＣＨ２ＣＨＲ４
ＣＨ２Ｒ５から選択され、前記Ｒ４およびＲ５が、独立に、Ｏ（ＣＯ）Ｃ１３～２３アル
キル、Ｏ（ＣＯ）Ｃ１３～２３フルオロアルキルおよびＯ（ＣＯ）Ｃ１３～２３アルケニ
ルから選択され、ならびに前記親水性溶媒がＨＯＣ１～４アルキルである、超疎水性表面
の製造方法。
【請求項３】
　（ｉ）疎水性物質および親水性溶媒を含む組成物であって、前記親水性溶媒が２５℃の
温度および大気圧で液体である、組成物を提供する工程；および
　（ｉｉ）材料の生成のために前記基板の表面上に固体残渣を堆積させるため、前記基板
に前記組成物を噴霧する工程；
を含む超疎水性材料の製造方法であって、
　前記組成物が前記基板に噴霧されるとき、前記基板の温度より前記組成物の温度が３０
℃～１００℃高く、
　前記疎水性物質が、式（Ｉ）もしくは式（ＩＩ）の化合物または式（Ｉ）の化合物と式
（ＩＩ）の化合物との混合物であり；
【化１】

　式中、Ｒ１とＲ２が、独立に、Ｃ１２～２２アルキルおよびＣ１２～２２フルオロアル



(3) JP 5956458 B2 2016.7.27

10

20

30

40

50

キルから選択され、Ｒ３が、ＯＨ、ＮＨ２、ＯＣ１～８アルキル、ＯＣ１～８フルオロア
ルキル、ＮＨＣ１～８アルキル、ＮＨＣ１～８フルオロアルキルおよびＯＣＨ２ＣＨＲ４
ＣＨ２Ｒ５から選択され、前記Ｒ４およびＲ５が、独立に、Ｏ（ＣＯ）Ｃ１３～２３アル
キル、Ｏ（ＣＯ）Ｃ１３～２３フルオロアルキルおよびＯ（ＣＯ）Ｃ１３～２３アルケニ
ルから選択され、ならびに前記親水性溶媒がＨＯＣ１～４アルキルである、超疎水性材料
の製造方法。
【請求項４】
　前記疎水性物質が、ステアリン酸、パルミチン酸またはステアリン酸とパルミチン酸と
の混合物由来のアルキルケテンダイマーである、請求項１に記載の方法。
【請求項５】
　前記親水性溶媒が５０℃～１５０℃の沸点を有する、請求項１に記載の方法。
【請求項６】
　前記親水性溶媒が、メタノール、エタノール、ｉ－プロパノール、またはそれらの任意
の混合物である、請求項１に記載の方法。
【請求項７】
　前記組成物が２５℃以下の温度または少なくとも１時間保持されるとき、前記疎水性物
質の少なくとも１０％が固体状態で存在し、および
　前記組成物が５５℃以上の温度で少なくとも１時間保持されるとき、前記疎水性物質の
少なくとも９０％が前記親水性溶媒に溶解されている、請求項１に記載の方法。
【請求項８】
　前記親水性溶媒中の前記疎水性物質の溶解度が、２５℃以下の温度で３０ｍｇ／ｍｌ未
満であり、５５℃以上の温度で２００ｍｇ／ｍｌ超である、請求項１に記載の方法。
【請求項９】
　前記基板が、紙、木材、セルロース、テキスタイル、金属、セラミック、ガラス、ゴム
、石、大理石、プラスチック、シリカ、炭素テープおよび塗料からなる群から選択される
基板である、請求項１に記載の方法。
【請求項１０】
　水の接触角が１５５°～１８０°で、固体残渣の堆積によって、２０００倍拡大のＳＥ
Ｍイメージで、深い谷と曲線的な山頂の外観を有する山岳景観を観察できる超疎水性フィ
ルムの製造において使用するための、アルキルケテンダイマーおよびＨＯＣ１～４アルキ
ルまたは異なるＨＯＣ１～４アルキル類の混合物を含む組成物であって、前記組成物中、
前記アルキルケテンダイマーの濃度が少なくとも１ｍｇ／ｍｌである、噴霧するための組
成物。
【請求項１１】
　水の接触角が１５５°～１８０°で、固体残渣の堆積によって、２０００倍拡大のＳＥ
Ｍイメージで、深い谷と曲線的な山頂の外観を有する山岳景観を観察できる超疎水性表面
の製造において使用するための、アルキルケテンダイマーおよびＨＯＣ１～４アルキルま
たは異なるＨＯＣ１～４アルキル類の混合物を含む組成物であって、前記組成物中、前記
アルキルケテンダイマーの濃度が少なくとも１ｍｇ／ｍｌである、噴霧するための組成物
。
【請求項１２】
　水の接触角が１５５°～１８０°で、固体残渣の堆積によって、２０００倍拡大のＳＥ
Ｍイメージで、深い谷と曲線的な山頂の外観を有する山岳景観を観察できる超疎水性材料
の製造において使用するための、アルキルケテンダイマーおよびＨＯＣ１～４アルキルま
たは異なるＨＯＣ１～４アルキル類の混合物を含む組成物であって、前記組成物中、前記
アルキルケテンダイマーの濃度が少なくとも１ｍｇ／ｍｌである、噴霧するための組成物
。
【請求項１３】
　前記アルキルケテンダイマーが式（１）の化合物である、請求項１０～１２のいずれか
に記載の、噴霧するための組成物；
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【化２】

　式中、Ｒ１およびＲ２が、独立に、Ｃ１２～２２アルキルから選択される。
【請求項１４】
　前記超疎水性フィルムの製造のための請求項１０に記載の、噴霧するための組成物の使
用。
【請求項１５】
　前記超疎水性表面の製造のための請求項１１に記載の、噴霧するための組成物の使用。
【請求項１６】
　前記超疎水性材料の製造のための請求項１２に記載の、噴霧するための組成物の使用。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、表面に疎水性材料を含む組成物を噴霧することによる超疎水性表面の製造工
程に関する。
【背景技術】
【０００２】
　多くの毎日の状況で、特定の技術工程および製作手順で、水に暴露された後でさえ撥水
性および／または自己洗浄特性を保持する十分に安定な高い撥水性および／または自己洗
浄表面を伴った物を利用するのは非常に重要である。
【０００３】
　表面の撥水性能力は、疎水性およびコロイド状の長さスケール（すなわち、その約
１０－８～１０－５ｍ）の不均一の度合いに正に関連している。高い撥水性の表面は、微
視的なスケールで、水との実際の接触表面が、計画された巨視的な表面よりはるかに大き
いとき、結果として生じる。好適な微視的な形状を有する疎水性の表面は、約１５０°～
１８０°の純水に対する接触角により示される高い撥水性を有するかもしれない。そのよ
うな表面は、一般的に超疎水性表面と示される。それ自身の性質から得られる周知の例は
、蓮（Ｎｅｌｕｍｂｏ　ｎｕｃｉｆｅｒａ）の葉である。超疎水性表面は、概して、「自
浄性」（最初に表面に吸着したチリおよびゴミの粒子が、その表面に点在する水滴に移動
され、次いで、水滴がその表面から転がり落ちて除去されることを意味する）である。
【０００４】
　多くの努力が、ワックスおよび同様の疎水性材料（例えば、アルキルケテンダイマー（
ＡＫＤ）であって、これらを撥水性の状態、時には、超疎水性にさえする種々の表面で）
の利用に注がれている。
【０００５】
　非特許文献１は、電気絶縁体の表面を、その表面にＡＫＤのクロロホルム溶液を噴霧す
ることで、超疎水性の状態にする方法を開示している。この方法の欠点は、再現性が低い
ことおよび毒性の高いクロロホルムが用いられていることである。クロロホルムは、例え
ば、一般的に発癌性であると考えられており、かつ、負の環境影響を連想させる。
【０００６】
　さらに、溶媒としてクロロホルムの使用は、用いられる噴霧装置を、接触する部分（例
えば、ガスケットや他の高分子材料）が、多くの高分子に高い溶解度でありおよび／また
は膨張する原因となるかもしれないクロロホルムにより容認し難いほどの影響を受けない
噴霧装置のようなものにのみ限定する。
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【０００７】
　特許文献１は、疎水性の物質が溶解する加圧流体の膨張による超疎水性表面の調製方法
を開示する。当該物質は、膨張後、結晶化／堆積し、それにより、粒子が形成かつ堆積し
、超疎水性表面を形成する。この方法の欠点は、加圧溶液を保存および取り扱うことがで
きる装置を必要とすることである。さらに、加圧溶媒、典型的には超臨界ＣＯ２に疎水性
物質の溶解性は比較的低い。従って、比較的大量の加圧溶媒が、比較的少量の疎水性物質
の堆積に必要とされる。
【０００８】
　従って、超疎水性表面の製造方法の改善が高く望まれている。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００９】
【特許文献１】国際公開２００９／００５４６５号
【非特許文献】
【００１０】
【非特許文献１】Ｔｏｒｋｋｅｌｉら、Ｍｉｃｒｏ　Ｅｌｅｃｔｒｏ　Ｍｅｃｈａｎｉｃ
ａｌ　Ｓｙｓｔｅｍｓ、２００１年、ｐ４７５－４７８．
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【００１１】
　本発明は、例えば、上記された欠陥の少なくとも１以上を、和らげ、緩和し、回避しま
たは除去することを目的とする。
【課題を解決するための手段】
【００１２】
　本発明の１つの態様によれば、（ｉ）疎水性物質および親水性溶媒を含む組成物であっ
て、その親水性溶媒が２５℃の温度および大気圧で液体である、組成物を提供する工程；
および（ｉｉ）超疎水性フィルム、表面または材料の生成のために基板の表面上に固体残
渣を堆積させるため、基板に上記組成物を噴霧する工程；を含む超疎水性フィルム、表面
または材料の製造方法であって、工程（ｉｉ）を実行するとき、基板の温度より組成物の
温度が高い、超疎水性フィルム、表面または材料の製造方法が提供される。
【００１３】
　本発明の別の態様によれば、本発明に係る方法により得られ得る超疎水性フィルム、表
面または材料が提供される。
【００１４】
　本発明のさらに別の態様によれば、本発明に係る超疎水性フィルム、表面または材料を
含む基板が提供される。
【００１５】
　本発明のさらに別の態様によれば、アルキルケテンダイマーおよびＨＯＣ１～８アルキ
ルまたは異なるＨＯＣ１～８アルキル類の混合物を含む組成物が提供され、ここで、その
組成物中のアルキルケテンダイマーの濃度は、超疎水性フィルム、表面または材料の製造
で使用するため、少なくとも１ｍｇ／ｍｌであってよい。
【００１６】
　本発明のさらに別の態様によれば、超疎水性フィルム、表面または材料の製造のため、
本発明に係る組成物の使用が提供される。
【００１７】
　さらに、本発明の種々の実施形態の有利な特徴部は、従属請求項と以下の詳細な説明内
に定められている。
【図面の簡単な説明】
【００１８】
　本発明がすることができる、これらおよび他の態様、特徴部および利点は、限定を意図
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しない、以下の本発明の実施形態の記載、添付図面にされている参照から、明らかであり
、説明される。
【図１】本発明の一実施形態での深い谷と曲線的な山頂の外観を有する山岳景観を有する
堆積された固体残渣をはっきりと示している、以下の本明細書の実施例１に記載されてい
るワットマン紙♯１のろ紙のＡＫＤのエタノール溶液の噴霧により得られる超疎水性表面
のＳＥＭイメージ（２０００倍拡大）である。
【図２】本発明の一実施形態での深い谷と曲線的な山頂の外観を有する山岳景観とを有す
る堆積された固体残渣をはっきりと示している、本明細書の実施例１に記載されているワ
ットマン紙♯１のろ紙のＡＫＤのｉ－プロパノール溶液の噴霧により得られる超疎水性表
面のＳＥＭイメージ（２０００倍拡大）である。
【図３】本発明の一実施形態での深い谷と曲線的な山頂の外観を有する山岳景観とを有す
る堆積された固体残渣をはっきりと示している、本明細書の実施例１に記載されているワ
ットマン紙♯１のろ紙のＡＫＤのメタノール溶液の噴霧により得られる超疎水性表面のＳ
ＥＭイメージ（２０００倍拡大）である。
【図４】山岳景観より平面景観により似ていることにより、図１～図３のいずれかと比較
して、外観で明らかに異なっている、本明細書の実施例１に記載されているワットマン紙
♯１のろ紙のＡＫＤのクロロホルム溶液の噴霧により得られるＳＥＭイメージ（２０００
倍拡大）である。
【発明を実施するための形態】
【００１９】
（定義）
　用語「室温」および「常温」は、特段の説明がない限り、１６℃～２５℃の温度を意味
する。
【００２０】
　本明細書で使用する場合、「ロールオフ角度」は、与えられた液体および与えられた大
きさの液滴のため、水平面に関して、固体平面、水平に調整された表面を傾け、例えば、
２０μｌの水を表面に堆積し、滑ることまたは転げることを始める角度を言及する。
【００２１】
　本明細書で使用する場合、それのみまたは接尾辞もしくは接頭辞として使用される「ア
ルキル」は、１～２３の炭素原子または特定数が意図されている特定数の炭素原子を有し
ている分枝状および直鎖状の飽和脂肪族炭化水素基が意図されている。例えば、「Ｃ１～
６アルキル」は、１、２、３、４、５または６つの炭素原子を有するアルキルを示す。ア
ルキルの具体例は、これらに限定されないが、メチル、エチル、ｎ－プロピル、ｉ－プロ
ピル、ｎ－ブチル、ｉ－ブチル、ｓｅｃ－ブチルおよびｔ－ブチルを含む。
【００２２】
　本明細書で使用する場合、それのみまたは接尾辞もしくは接頭辞として使用される「ア
ルケニル」は、２～２３の炭素原子および１～４の二重結合（独立に、ＺまたはＥのどち
らかであってよい）を有する、分枝状および直鎖状の不飽和オレフィン性炭化水素基の両
方を含むことを意図する。例えば、「Ｃ２～６アルケニル」は、２、３、４、５または６
の炭素原子を有するアルケニルを示す。アルケニルの具体例は、これらに限定されないが
、ビニル、アリルおよびオクト－４－エン－２－イルを含む。
【００２３】
　本明細書で使用する場合、それのみまたは接尾辞もしくは接頭辞として使用される「フ
ルオロアルキル」は、アルキル基に対応する任意の炭素に結合する１、２、３またはそれ
以上の水素がフルオロにより置換されている基を言及する。
【００２４】
（実施形態）
　超疎水性フィルム、表面または材料は、２工程（ｉおよびｉｉ）を含む本明細書に提示
される方法により調製されてよい。第１工程（ｉ）で、疎水性物質および親水性溶媒を含
む組成物が提供される。親水性溶媒は、常温かつ常圧（例えば、２５℃の温度および大気
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圧）で、液体であってよい。第２工程（ｉｉ）で、組成物（例えば、均一溶液）は、超疎
水性フィルム、表面または材料の生成のために基板の表面上に固体残渣を堆積させるため
、基板に噴霧されてよい。第２工程を実行するとき、基板の温度より組成物の温度は高く
てよい。
【００２５】
　親水性溶媒（例えば、アルコール（例えば、ＨＯＣ１～８アルキル））中、疎水性物質
（例えば、長鎖のアルキル直鎖を含むアルキルケテンダイマー（ＡＫＤ））の高温溶液は
、より低温である種々の基板上に噴霧されたとき、超疎水性表面を提供するという、驚く
べきことにわかった。本明細書に開示される方法で製造される超疎水性フィルム、表面ま
たは材料は、微視的なスケールで、例えば基板としてのワットマン紙♯１のろ紙上に、深
い谷と曲線的な山頂の外観を有する山岳景観を有する。その外観は、見る者からそっぽを
向いた幹側（ｓｔｅｍ－ｓｉｄｅ）を有する、互いの横または互いの上部に無作為に位置
するパサパサの表面を有するカリフラワーの部分に似ていると記載もされている。本発明
の先行技術の方法で、疎水性溶媒（例えば、クロロホルム）を使用すると、より平面であ
る外観となっている。さらに、超疎水性（例えば、ロールオフ角度）の直接的な測定は、
先行技術のこの方法と比べて、本明細書に開示される方法により製造されるとき、真の超
疎水性表面とより一致している。
【００２６】
　任意の理論に結び付けられるわけではないが、本発明者は、温度を低くしたとき、親水
性溶媒への疎水性物質の溶解性の大きな違いは、疎水性物質を超疎水性表面の形成に有利
な結晶性形状に結晶化する原因となると信じている。
【００２７】
　任意の理論に結び付けられるわけではないが、本発明者は、さらに、疎水性物質の一部
が親水性溶媒と反応して、少量または最終的な超疎水性表面および／または高温の溶液中
により多く存在するかもしれない反応生成物を形成するかもしれないと信じている。従っ
て、反応生成物は、本発明の組成物または本発明の超疎水性フィルム、表面または材料中
の疎水性物質の全量の０．０１～５０ｗｔ％（例えば、０．１～１０ｗｔ％、または０．
５～５ｗｔ％）で存在してよい。この反応生成物は、本発明に係る超疎水性フィルム、表
面または材料の形成（例えば、結晶化）に有利であるかもしれない。そのような反応生成
物の具体例は、式（Ｉ）のアルキルケテンダイマー（ＡＫＤ）の脂肪族のアルコール（例
えば、メタノール、エタノールまたはｉ－プロパノール）よる求核的開環によって形成さ
れてよい、以下に描かれているエステル（ｌａ）およびケトン（ｌｂ）を含み、式中、Ｒ
１およびＲ２は、例えば、直鎖状のＣ１６またはＣ１４アルキルであってよく、続いて、
以下に描かれているように加水分解および脱炭酸が起こる。従って、以下に描かれている
「アルキル」は、例えば、メチル、エチルまたはｉ－プロピルであってよい。
【化１】

【００２８】
　２５℃で固体であってよい本発明の疎水性物質は、水に部分的に不溶性である化合物お
よび化合物の混合物を含む。そのような化合物は、２５℃で、１ｍｇ／Ｌ未満の水の溶解
性（例えば、０．５ｍｇ／Ｌ未満または０．１ｍｇ／Ｌ未満）であってよい。
そのような疎水性物質の具体例は、例えば、市販のアルキルケテンダイマー（ＡＫＤ）ま
たは少なくとも１８の炭素原子を含む長鎖のカルボン酸もしくはアミド、室温で固体であ
るトリグリセリドおよび長鎖炭化水素もしくはケトンなどの長鎖脂肪族またはオレフィン
炭素鎖を含む、天然および合成ワックス、天然および合成化合物を含む。本発明の疎水性
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物質の追加の具体例は、フッ化化合物（例えば、１または複数の水素原子（例えば、１～
１０の水素原子）がフルオロにより置換されている上記の物質）のいずれかを含む。
【００２９】
　本発明の親水性溶媒は、室温および常圧で液体であってよく、任意の割合で水と完全に
混和されているまたは１～８の炭素原子を含む脂肪族のアルコールである化合物および化
合物の混合物を含む。
【００３０】
　１つの実施形態によれば、疎水性物質は式（Ｉ）の化合物であってよい。
【化２】

　式（Ｉ）の化合物のＲ１およびＲ２は、独立に、Ｃ１２～２２アルキル（例えば、Ｃ１
４またはＣ１６のアルキル、およびＣ１２～２２フルオロアルキル）から選択されてよい
。Ｒ１と式（ＩＩ）の化合物の４員環に結合している二重結合の立体化学はＥまたはＺで
あってよい。
【００３１】
　１つの実施形態によれば、疎水性物質は、式（Ｉ）の化合物の混合物であってよい。そ
のような混合物で、式（ＩＩ）の化合物の１つのＲ１およびＲ２は直鎖Ｃ１４アルキルで
あってよく、ならびに別の１つのＲ１およびＲ２は直鎖Ｃ１６アルキルであってよい。先
の化合物は、当該混合物の３０ｗｔ％～４０ｗｔ％（例えば３５ｗｔ％）、または１１ｗ
ｔ％未満（例えば、１～１０ｗｔ％）を構成してよい。後の化合物は、当該混合物の６０
～７０ｗｔ％（例えば、６５ｗｔ％）、または８９ｗｔ％以上（例えば、９０ｗｔ％～９
９ｗｔ％）を構成してよい。
【００３２】
　１つの実施形態によれば、疎水性物質は、式（Ｉ）の化合物の混合物であってよい。そ
のような混合物で、Ｒ１は、直鎖Ｃ１４アルキルまたは直鎖Ｃ１６アルキルであってよく
、およびＲ２は、直鎖Ｃ１４アルキルまたは直鎖Ｃ１６アルキルであってよい。直鎖Ｃ１
４アルキル基および直鎖Ｃ１６アルキル基の割合は、５：９５～４：６の範囲であってよ
い。
【００３３】
　１つの実施形態によれば、疎水性物質は、ステアリン酸またはパルミチン酸由来のＡＫ
Ｄであってよく、すなわち、２分子の水の脱離を伴った、ステアリン酸もしくはパルミチ
ン酸の２分子の縮合、または１分子のステアリン酸および１分子のパルミチン酸の縮合で
得られる。そのようなＡＫＤ誘導体は、商業的供給源から容易に入手可能である。
【００３４】
　１つの実施形態によれば、疎水性物質は、式（ＩＩ）の化合物であってよい。
【化３】

【００３５】
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　Ｒ１はＣ１２～２２アルキルまたはＣＩ２～２２フルオロアルキルであってよい。Ｒ３
は、ＯＨ、ＮＨ２、ＯＣ１～８アルキル、ＯＣ１～８フルオロアルキル、ＮＨＣ１～８ア
ルキル、ＮＨＣ１～８フルオロアルキルおよびＯＣＨ２ＣＨＲ４ＣＨ２Ｒ５から選択され
てよい。Ｒ４およびＲ５は、独立に、Ｏ（ＣＯ）Ｃ１３～２３アルキル、Ｏ（ＣＯ）Ｃ１
３～２３フルオロアルキルおよびＯ（ＣＯ）Ｃ１３～２３アルケニルから選択されてよい
。
【００３６】
　１つの実施形態によれば、疎水性物質は、式（Ｉ）の化合物および式（ＩＩ）の化合物
の混合物であってよい。
【００３７】
　１つの実施形態によれば、疎水性物質は、式（Ｉ）の化合物および式（ＩＩ）の化合物
の混合物であってよい。
【００３８】
　１つの実施形態によれば、親水性溶媒は、５０℃～１５０℃（例えば、６５℃～１００
℃）の沸点を有してよい。比較的高い沸点を有する親水性溶媒の利点は、加圧容器を必要
とせず、沸点よりわずかに下の温度に組成物を加熱することにより、比較的少量の親水性
溶媒中、比較的大量の疎水性化合物を溶解する可能性を含む。従って、必要とされる溶媒
の量は最少であり、結果的にコストおよび環境影響を最小にする。比較的低い沸点を有す
る親水性溶媒の利点は、基板へ本発明の組成物の噴霧において、溶媒の効果的な蒸発であ
る。従って、本発明の超疎水性フィルム、表面または材料を構成する固体残渣は、より高
沸点である別の溶媒を同じ温度で使用した場合と比べてより速く形成されることであって
よい。固有の沸点を有する溶媒の選択は、例えば、当業者によく理解されているような、
利用の型および基板の温度に依存する。溶媒の選択に重要な他の要素は、許容できる毒性
の水準および特定の利用で本発明に係る超疎水性フィルム、表面または材料の生成で利用
できる時間を含む。当業者は、これらの要素および他の要素を、特定の利用に好適な溶媒
を選択することに十分に考慮することができる。組成物が、本明細書に開示される方法で
わずかに沸点より上の温度に加熱されたときでさえ、わずかな陽圧に耐える容器が必要と
されることにより、この種の容器は、超臨界流体を含む従来の容器と比べてより単純かつ
安価である。
【００３９】
　１つの実施形態によれば、親水性溶媒は、包括的な式ＨＯＣ１～８アルキルのアルコー
ル、すなわち１～８の炭素原子を有する脂肪族のアルコールであってよい。
【００４０】
　１つの実施形態によれば、親水性溶媒は、水と完全に混和するアルコール（例えば、メ
タノール、エタノール、ｉ－プロパノールおよびｎ－プロパノール）であってよい。水と
完全に混和する親水性溶媒を使用する利点は、水を用いた単純な洗浄により処理された基
板近くの縮合溶媒残渣の容易な除去である。別の利点は、疎水性物質の沈殿まで水の添加
により、使用されていない本発明の組成物中の疎水性物質の容易な再生利用を含む。
【００４１】
　１つの実施形態によれば、親水性溶媒は、水に、約５ｇ／ｍｌ水超の溶解性を有するア
ルコール（例えば、メタノール、エタノール、ｉ－プロパノール、ｎ－プロパノール、１
－ブタノールおよび２－ブタノール）であってよい。
【００４２】
　１つの実施形態によれば、親水性溶媒は、溶媒の沸点（大気圧）付近の温度（例えば、
沸点の約１０℃下～沸点の約１０℃上）で、疎水性物質を１００ｍｇ／ｍｌ超（例えば、
１５０、２００、２５０または３００ｍｇ／ｍｌ超）溶解する能力を有していてよい。後
の場合、本明細書に開示される方法を実施するとき、わずかな陽圧に耐える容器は、溶媒
が沸騰するのを防止するために、組成物を含むために使用されてよい。
【００４３】
　１つの実施形態によれば、親水性溶媒への疎水性物質の溶解度は、本明細書に開示され
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る方法で処理される基板の温度（例えば、－３０～３０℃（例えば、２５℃））で、３０
ｍｇ／ｍｌ未満（例えば、２０、１０、５、１、０．５、０．１または０．０５ｍｇ／ｍ
ｌ未満）であってよい。親水性溶媒への疎水性物質の溶解度は、大気圧での親水性溶媒の
沸点（例えば、５０℃～１５０℃（例えば５０℃～１００℃または５０℃～６０℃（例え
ば、５５℃））の１０℃以内の温度で、２００ｍｇ／ｍｌ超（例えば、２５０、３００ま
たは４００ｍｇ／ｍｌ超）であってよい。本明細書に開示される方法で疎水性物質を溶解
させる親水性溶媒の使用は、温度に依存する前の化合物への後の化合物の溶解度の差異を
最大化する。例えば、親水性溶媒への疎水性物質の溶解度は、２５℃以下の温度で３０ｍ
ｇ／ｍｌ未満であってよく、５５℃以上の温度で２００ｍｇ／ｍｌ超であってよい。従っ
て、有利なことに、溶媒の体積は、本発明に係る方法により最小化されてよい。例えば、
先行技術の方法で、ＡＫＤを溶解するための超臨界ＣＯ２の使用は、典型的には、１ｋｇ
のＡＫＤを含む超疎水性表面を製造するために３００Ｌ超の加圧ＣＯ２を必要とする。比
較で、本発明に係る方法を使用するとき、比較できる超疎水性フィルムを製造するために
必要とされる親水性溶媒（例えば、エタノール）の体積は、５Ｌ未満である。
【００４４】
　１つの実施形態によれば、本発明の組成物の疎水性物質の３０ｗｔ％以下（例えば、２
５、２０、１５、１０、５または３ｗｔ％未満）は、－３０～４０℃未満の組成物の温度
（例えば、１５℃～３０℃または約２５℃）で溶解状態で存在してよい。疎水性物質の他
の部分は、親水性溶媒に溶解されることなく固体状態で存在してよい。例えば、疎水性物
質は、例えば７０～８０℃の組成物の温度で親水性溶媒に完全に溶解されてよい。同時に
、疎水性物質の３０ｗｔ％未満は、約２５℃である組成物の温度で溶解されてよい。この
実施例の組成物は、本発明に係る方法で使用されてよい。従って、疎水性物質が完全に溶
解されている高温（７０℃～８０℃）の組成物は、本発明の方法で、約２５℃の温度を有
している基板に噴霧されてよい。
【００４５】
　１つの実施形態によれば、疎水性物質の融点は、少なくとも１０℃（例えば、少なくと
も１５、２０、２５、３０、４０または５０℃）であり、本発明の方法を実行するとき、
基板の温度より高い。
【００４６】
　１つの実施形態によれば、本発明の組成物の疎水性物質の９０ｗｔ％以上（例えば、９
５ｗｔ％超または好ましくは１００ｗｔ％）は、親水性溶媒の常圧での沸点付近の温度（
例えば、沸点の約１０℃下～沸点の１０℃上（例えば、４０℃～１００℃の温度））で溶
解状態で存在している。
【００４７】
　１つの実施形態によれば、親水性溶媒は、本明細書の実施形態で説明されている２以上
の疎水性溶媒の混合物からなってよい。従って、溶媒の沸点は、当該技術分野で周知の、
例えば、種々の共沸混合物の形成による特別な利用のため最適であるように調整されてよ
い。異なる温度で疎水性物質を溶解させる能力に関する親水性溶媒の性質は、特別な利用
に最適である混合物および当該技術分野で周知の疎水性物質の適用により調整されてもよ
い。
【００４８】
　１つの実施形態によれば、組成物は、親水性溶媒の大気圧での沸点より上の温度（例え
ば、沸点の５℃～２０℃上）で、本明細書に開示される方法で使用されてよい。従って、
組成物は、当該技術分野で周知である、わずかから中間の陽圧に耐えることができる容器
に保持されてよい。有利なことに、他の追加手段（例えば、ポンプ）を必要とすることな
く、基板に組成物を噴霧するとき、絶え間なく続く組成物の噴霧を達成するために、その
ような陽圧は、例えば、ノズルを経て組成物を加圧するために使用されてよい。
【００４９】
　１つの実施形態によれば、本発明に係る方法を実行するとき、基板とそのすぐそばの周
辺の外気は、組成物の温度より少なくとも５℃低くてよい。従って、本発明の液体組成物
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の温度と基板の温度との差異は、少なくとも５℃あってよい。典型的な温度の差異は、３
０℃～１００℃（例えば、３５℃～４５℃）であってよい。組成物より冷たい基板は、疎
水性物質の堆積を容易とし、従って、超疎水性フィルム、表面または材料の形成を容易と
する。
【００５０】
　１つの実施形態によれば、本明細書に開示された方法により製造された超疎水性フィル
ム、表面または材料は、基板の処理された領域、すなわち疎水性物質を含む堆積された残
渣の領域で、疎水性物質の２ｇ／ｃｍ２未満の密度（例えば、１、０．５、０．１、０．
０５または０．０１ｇ／ｃｍ２未満）を有してよい。
【００５１】
　１つの実施形態によれば、本発明の方法により製造された超疎水性フィルム、表面また
は材料は、１４０°～１８０°の接触角（例えば、１５０°～１８０°または１５５°～
１８０°）および０．０１°～４８°のロールオフ角度（例えば、１°～１０°または１
°～５°）を表示してよい。
【００５２】
　１つの実施形態によれば、本発明の方法により製造された超疎水性フィルム、表面また
は材料は、１００～１８０°、１１０～１８０°、１２０～１８０°、１３０～１８０°
、１４０～１８０°、１５０～１８０°、１６０～１８０°または１７０～１８０°の接
触角を表示してよい。
【００５３】
　１つの実施形態によれば、本発明の方法により処理された基板は、紙、木材、セルロー
ス、テキスタイル、金属、セラミック、ガラス、ゴム、石、大理石、プラスチック、シリ
カ、炭素テープおよび塗料からなる群から選択されてよい。
【００５４】
　１つの実施形態によれば、本明細書に開示される方法は、紙または木材の表面の撥水性
を作るために使用されてよい。
【００５５】
　１つの実施形態によれば、本発明の組成物は、式ＨＯＣ１～８アルキルの親水性溶媒で
あるアルコール（例えば、メタノール、エタノール、ｉ－プロパノール、ｎ－プロパノー
ルまたはこれらの混合物）および式（Ｉ）のＡＫＤ（式中、Ｒ１およびＲ２は、独立にＣ
１４またはＣ１６の直鎖状アルキルであってよい）を、少なくとも１ｍｇ／ｍｌ、少なく
とも１０ｍｇ／ｍｌ、少なくとも５０ｍｇ／ｍｌ、少なくとも１００ｍｇ／ｍｌまたは少
なくとも２００ｍｇ／ｍｌの濃度（例えば、少なくとも２５０ｍｇ／ｍｌ）で含んでいて
よい。そのような組成物は、本発明の方法により超疎水性フィルム、表面または材料の製
造に有用であるかもしれない。組成物は、ＡＫＤの全てを溶解するため、好適な温度（例
えば、ちょうど溶媒の沸点以下の温度）に加熱されてよい。従って、組成物は、基板に当
該技術分野で公知の好適な手段により噴霧されてよい。そのような手段は、例えば、吹き
付け塗装に通常使用される市販の噴霧装置および当該技術分野で周知の結合されたノズル
を備えた容器を含む。
【００５６】
　比較できる超疎水性フィルム、表面または材料を得るために、比較的高い組成物中のＡ
ＫＤの濃度（例えば、２５０ｍｇ／ｍｌ）と比べて、組成物中のＡＫＤの濃度が、比較的
低い（例えば、１０ｍｇ／ｍｌ）とき、より長い噴霧時間が必要とされるかもしれない。
【００５７】
　１つの実施形態によれば、本発明の方法により処理されてよい基板は、例えば、電子回
路基板、電子デバイス、屋根瓦、外壁パネル（例えば、レンガ、木材、塗料木材）、ボー
ト船体、航空機の種々の部分（例えば、翼）、衣服、靴、ブーツおよびテントである。基
板は、例えば、紙、プラスチック、ガラス、金属、木材、セルロース、シリカ、炭素テー
プ、テキスタイルまたは塗料から作製されてよい。
【００５８】
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　本発明は、上記の特異的な明確に説明されている実施形態を参照して説明されているが
、本明細書に特異的に説明するものに限定されることを意図されない。上記されている具
体例の任意な組み合わせは、本発明の範囲の範囲内にあると認められる。むしろ、本発明
は、添付の請求項によってのみ限定され、かつ明確に上記されている以外の実施形態は、
本願に添付される請求項に従って、同様に確からしい。
【実施例】
【００５９】
（一般的な方法）
　全ての材料を商業的供給源から得、かつ、特に注記しない限りさらに精製することなく
使用した。ＥＫＡ化学物質（スウェーデンのＢｏｈｕｓ社製）から、＞９０％のＣ１８－
ＡＫＤと＜１０％のＣ１６－ＡＫＤとを有する融点－６２℃の混合物を含むＡＫＤ顆粒（
ＤＲ　ＳＦ　３００）を得た。
【００６０】
　半自動のＣＡＭ２００接触角システム（フィンランド、ヘルシンキのＫＳＶ　Ｉｎｓｔ
ｒｕｍｅｎｔｓ　Ｌｔｄ．社製）の手段を用いて得た疎水性フィルム、表面または材料の
比較のため、本発明に係る方法または他の方法により、疎水性フィルム、表面または材料
の特性を調査するため、接触角を測定した。このシステムは、時間とともに、水滴の生映
像をすばやく録画するビデオカメラを含む。水滴の体積を、各測定のため、５μＬで保持
した。各測定のため、液滴の３つの個々の点を３分間測定した。接触角を、Ｙｏｕｎｇ－
Ｌａｐｌａｃｅ方法を用いた結合ソフトウェア（ＣＡＭソフトウェア）を用いて作成され
たイメージから計算した。
【００６１】
　ロールオフ角度を、家の建設工事用のＭＡＲＫＴＯＰ（登録商標）ツールからデジタル
角度計を用いて測定した。比較のため、本発明に係る方法または他の方法により処理され
た均一の平面な基板を、両面テープで、デジタル角度計に取り付けた。２０μｌの液滴を
、表面に塗布した。その後、デジタル角度計のレバーを、液滴が動くまでゆっくり高くし
、それによりロールオフ角度を決定した。
【００６２】
　例えば、縮小モデル飛行機の塗装用のホビーエアブラシ装置を使用して噴霧した。
【００６３】
　種々の溶媒中の疎水性物質の溶液（例えば、ＡＫＤ顆粒（ＤＲ　ＳＦ　３００）の溶液
）を、室温で溶媒中に疎水性物質を混合することにより調製し、次いで、約３０分間、～
７４℃に加熱した。
【００６４】
　以下は、本発明に係る超疎水性フィルム、表面または材料の製造の具体例を限定するも
のでない。
【００６５】
　実施例１
　親水性溶媒および疎水性溶媒の一例としてのクロロホルムの使用における比較
　親水性溶媒または疎水性溶媒中で、ＡＫＤ顆粒（ＤＲ　ＳＦ　３００）の上記のとおり
調製された熱い溶液（～７４℃、２５０ｍｇのＡＫＤ／１ｍｌの溶媒）を、表面積１０４
ｃｍ２有するワットマン１の紙の基板に噴霧した。噴霧を、約１７秒間、その紙の表面か
ら約３０ｃｍの距離から行った。噴霧の流れは、表面の吹き付け塗装のために一般的に用
いられる方法、すなわち、まず、頂部から底部に連続的にＳ型の移動で紙の上を移動し、
続いて、横方向に同様の移動をして移動した。当該基板およびその周辺の空気は、約２５
℃の温度を有していた。接触角、ロールオフ角度および基板上に堆積されたＡＫＤの量を
、以下の表に示されるように、種々の溶媒を使用して測定した。
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【表１】

【００６６】
　実施例２
　本発明に係る方法による種々の基板の処理
　エタノール中で、ＡＫＤ顆粒（ＤＲ　ＳＦ　３００）の上記のとおり調製された熱い溶
液（～７４℃、２５０ｍｇのＡＫＤ／１ｍｌのエタノール）を、種々の基板の表面が視覚
的に決定されるように、ＡＫＤの堆積によりその表面を覆った。用いた追加の実験条件は
、実施例１で使用されたものと同様であった。接触角およびロールオフ角度を、以下の表
に示されるように、種々の処理された基板について測定した。
【表２】

【００６７】
　以下の請求項で、用語「含む」は、他の種または工程の存在を排除しない。さらに、個
々の特徴部は、異なる請求項に含まれてよいが、これらの特徴部は、場合によって、有利
に結合されてよく、および異なる請求項への包含は特徴部の組み合わせが柔軟でないおよ
び／または有利でないものを暗示しない。加えて、単数は、複数を排除しない。用語「１
つ」、「第１」、「第２」などは、複数を排除しない。
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