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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　粘度平均分子量が３０，０００～７０，０００のポリイソブチレン（Ａ）と乳化剤（Ｂ
）と水（Ｃ）とを含み、固形分濃度が１～７５質量％であるＯ／Ｗ型ポリイソブチレンエ
マルジョンの製造方法であって、
　有機溶媒に溶解していない前記ポリイソブチレン（Ａ）と前記乳化剤（Ｂ）とを、前記
ポリイソブチレン（Ａ）１００質量部に対し、前記乳化剤（Ｂ）１～３５質量部の割合で
混合した混合物を加熱混合する混合工程と、
　前記混合工程で加熱混合した前記ポリイソブチレン（Ａ）と前記乳化剤（Ｂ）との混合
物に、前記水（Ｃ）を徐々に加えることにより、Ｗ／Ｏ型エマルジョンからＯ／Ｗ型エマ
ルジョンに相反転させる反転工程と、
　を含み、
　前記乳化剤（Ｂ）は、数平均分子量１，５００～８０，０００のポリオキシエチレンポ
リオキシプロピレンブロックポリマー（Ｂ１）、ポリオキシエチレンアルキルエーテル硫
酸エステル（Ｂ２）、ポリオキシエチレンアルキルエーテルリン酸エステル（Ｂ３）、お
よびショ糖脂肪酸エステル（Ｂ４）からなる群から選択される２以上の混合物であること
を特徴とするポリイソブチレンエマルジョンの製造方法。
【請求項２】
　前記反転工程は、
　前記水（Ｃ）の一部を加熱した後前記混合物に加えて、Ｗ／Ｏ型エマルジョンを形成す
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る第１の乳化工程と、
　前記Ｗ／Ｏ型エマルジョンに、前記水（Ｃ）の残部を徐々に加えてＯ／Ｗ型エマルジョ
ンに反転させる第２の乳化工程と、
　を含むことを特徴とする請求項１に記載のポリイソブチレンエマルジョンの製造方法。
【請求項３】
　前記乳化剤（Ｂ）は、前記ポリイソブチレン（Ａ）１００質量部あたり、ポリオキシエ
チレンポリオキシプロピレンブロックポリマー（Ｂ１）を１～３０質量部、ポリオキシエ
チレンアルキルエーテル硫酸エステル（Ｂ２）、ポリオキシエチレンアルキルエーテルリ
ン酸エステル（Ｂ３）、またはショ糖脂肪酸エステル（Ｂ４）を０．１～５質量部混合し
た混合物であることを特徴とする請求項１または２に記載のポリイソブチレンエマルジョ
ンの製造方法。
【請求項４】
　前記第１の乳化工程において、前記混合物に加える前記水（Ｃ）の一部は、前記ポリブ
チレン（Ａ）１００質量部に対し、１０質量部～５０質量部の割合で添加することを特徴
とする請求項２に記載のポリイソブチレンエマルジョンの製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明はポリイソブチレンエマルジョンの製造方法およびＯ／Ｗ型ポリイソブチレンエ
マルジョンに関する。
【背景技術】
【０００２】
　ポリイソブチレンは衛生上安全な化合物とされ、特に粘度平均分子量が３０，０００～
７０，０００のポリイソブチレンは、化粧品、例えば、ヘアスタイリング剤、ローション
クリームのベースポリマーや、医療用品、例えば、ハップ剤の粘着剤ベースポリマーなど
に用いられている。このような用途に使用する際、粘度平均分子量が３０，０００～７０
，０００のポリイソブチレンは半固体状であるため、ハップ剤等の基材にポリイソブチレ
ンを塗布する際などは、エマルジョンとした方が操作が容易である。
【０００３】
　従来、高分子量のポリイソブチレンのエマルジョンとしては、その乳化剤としてショ糖
脂肪酸エステルとポリアルキレングリコールモノアルキル（またはアルケニル）エーテル
を用いたエマルジョン（例えば、特許文献１参照）、ショ糖脂肪酸エステルとポリオキシ
エチレンソルビタンモノ脂肪酸エステルまたは分岐型ドデシルベンゼンスルホン酸塩とを
用いたエマルジョン（例えば、特許文献２参照）など、ショ糖脂肪酸エステルと各種乳化
剤とを組合せて使用するものが提案されている。
【０００４】
　また、乳化剤として数平均分子量１，５００～８０，０００のポリオキシエチレンポリ
オキシプロピレンブロックポリマーとショ糖脂肪酸エステルとを併用するポリイソブチレ
ンエマルジョン（例えば、特許文献３）、乳化剤として数平均分子量１，５００～８０，
０００のポリオキシエチレンポリオキシプロピレンブロックポリマーとポリオキシエチレ
ンアルキルエーテル硫酸エステルとを併用するポリイソブチレンエマルジョン（例えば、
特許文献４）、乳化剤として数平均分子量１，５００～８０，０００のポリオキシエチレ
ンポリオキシプロピレンブロックポリマーとポリオキシエチレンアルキルエーテルリン酸
エステルとを併用するポリイソブチレンエマルジョン（例えば、特許文献５）が提案され
ている。
【０００５】
　さらに、乳化剤として（メタ）アクリル酸エステル－（メタ）アクリル酸系共重合体、
スチレン－（メタ）アクリル酸系共重合体、またはポリビニルアルコールを使用するポリ
イソブチレンエマルジョン（例えば、特許文献６）、乳化助剤として末端にアミノ基やカ
ルボニル基等を導入したポリイソブチレンを使用するポリイソブチレンエマルジョン（例
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えば、特許文献７）が提案されている。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００６】
【特許文献１】特開昭５８－２０８３４１号公報
【特許文献２】特開昭５９－１２２５３４号公報
【特許文献３】特開平７－１７３３４６号公報
【特許文献４】特開平１０－２０４２３４号公報
【特許文献５】特開平１０－２０４２３５号公報
【特許文献６】特開２０１３－１２９７４８号公報
【特許文献７】特開２０１３－１５５３７２号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００７】
　引用文献６には、平均粒径が１０μｍより大きい場合にはエマルションのクリーミング
が激しく、著しくエマルジョンの安定性が損なわれる可能性が有ることが記載されている
。また、引用文献４、５及び６にはエマルジョンの平均粒径についての記載はあるものの
、エマルジョンの性能に影響を与える大粒径エマルジョンを低減するという課題について
は何ら検討されていない。
【０００８】
　本発明は、上記に鑑みてなされたものであって、エマルジョンの製造が難しい高分子量
のポリイソブチレンを用いたエマルジョンの製造に関し、エマルジョンの平均粒径のみで
なく、エマルジョンの粒径分布にも着目し、エマルジョンの粒径分布を制御することを可
能とする新規なエマルジョンの製造方法を提供することを課題とする。さらに、粒径分布
を制御した性能の優れたエマルジョンを提供することを課題とする。
【課題を解決するための手段】
【０００９】
　上記課題を解決するために、本発明者らは鋭意研究を行った結果、ポリイソブチレンと
乳化剤との混合物中に、加温した水を適量加えてＷ／Ｏ型エマルジョンとした後、さらに
水を加えてＯ／Ｗ型エマルジョンに相反転させることにより、エマルジョンの平均粒径が
小さいだけでなく、粒径分布を狭い範囲に制御できることを見出し、本発明を完成させる
に至った。
【００１０】
　即ち、本発明のポリイソブチレンエマルジョンの製造方法は、粘度平均分子量が３０，
０００～７０，０００のポリイソブチレン（Ａ）と乳化剤（Ｂ）と水（Ｃ）とを含み、固
形分濃度が１～７５質量％であるＯ／Ｗ型ポリイソブチレンエマルジョンの製造方法であ
って、前記ポリイソブチレン（Ａ）と前記乳化剤（Ｂ）とを、前記ポリイソブチレン（Ａ
）１００質量部に対し、前記乳化剤（Ｂ）１～３５質量部の割合で混合した混合物を加熱
混合する混合工程と、前記混合工程で加熱混合した前記ポリイソブチレン（Ａ）と前記乳
化剤（Ｂ）との混合物に、前記水（Ｃ）を徐々に加えることにより、Ｗ／Ｏ型エマルジョ
ンからＯ／Ｗ型エマルジョンに相反転させる反転工程と、を含み、前記乳化剤（Ｂ）は、
数平均分子量１，５００～８０，０００のポリオキシエチレンポリオキシプロピレンブロ
ックポリマー（Ｂ１）、ポリオキシエチレンアルキルエーテル硫酸エステル（Ｂ２）、ポ
リオキシエチレンアルキルエーテルリン酸エステル（Ｂ３）、およびショ糖脂肪酸エステ
ル（Ｂ４）からなる群から選択される２以上の混合物であることを特徴とする。
【００１１】
　また、本発明のポリイソブチレンエマルジョンは、粘度平均分子量が６０，０００～７
０，０００のポリイソブチレン（Ａ）と、数平均分子量１，５００～８０，０００のポリ
オキシエチレンポリオキシプロピレンブロックポリマー（Ｂ１）、ポリオキシエチレンア
ルキルエーテル硫酸エステル（Ｂ２）、ポリオキシエチレンアルキルエーテルリン酸エス
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テル（Ｂ３）、およびショ糖脂肪酸エステル（Ｂ４）からなる群から選択される２以上の
乳化剤（Ｂ）と、水（Ｃ）と、を含む固形分濃度が１～７５質量％であるＯ／Ｗ型ポリイ
ソブチレンエマルジョンであって、前記乳化剤（Ｂ）は、前記ポリイソブチレン（Ａ）１
００質量部に対し１～３５質量部の割合で配合されるとともに、エマルジョンの数平均粒
径が３．０μｍ以下、数平均粒径に対する体積平均粒径の比が３．０以下であることを特
徴とする。
【発明の効果】
【００１２】
　本発明によれば、高分子量のポリイソブチレンを含むＷ／Ｏ型エマルジョンを一旦形成
した後、Ｏ／Ｗ型エマルジョンに相反転させることで、平均粒径を３．０μｍ以下にする
とともに、粒径分布が狭く、大粒径のエマルジョンの割合を低減できる。本発明によれば
、ポリイソブチレン分散相を有効に用いることが可能で、大粒径エマルジョンによる異物
や不均一性の問題を起こすことのないエマルジョンを簡易に製造することができる。
【発明を実施するための形態】
【００１３】
　以下、本発明にかかるポリイソブチレンエマルジョンおよびポリイソブチレンエマルジ
ョンの製造方法について説明する。
【００１４】
　本発明にかかるポリイソブチレン（Ａ）は、ヘキサンなどの溶剤中のイソブチレンや、
イソブチレンを含む石油精製におけるＦＣＣ（流動接触分解、Ｆｌｕｉｄ　Ｃａｔａｌｙ
ｔｉｃ　Ｃｒａｃｋｉｎｇ）からのＣ4留分、ナフサクラッカーからのＣ4留分などを塩化
アルミニウム、フッ化ホウ素などのフリーデル・クラフツ触媒で重合して得られるもので
あって、イソブチレンから主としてなるものであれば、ブテン－１などとの共重合物も使
用可能である。
【００１５】
　本発明で使用するポリイソブチレン（Ａ）は、その粘度平均分子量が３０，０００～７
０，０００の範囲にある。粘度平均分子量が７０，０００を超えるとエマルジョンにする
のは困難であり、粘度平均分子量が３０，０００～７０，０００のポリイソブチレン（Ａ
）を使用することにより、より少ない量のエマルジョンにより高粘度の基材を得ることが
可能となる。なお、粘度平均分子量が３０，０００未満のポリイソブチレンを使用した場
合にも、本発明の製造方法により、平均粒径が小さく、粒径分布の狭いエマルジョンを製
造できるが、粘度平均分子量が３０，０００～７０，０００のポリイソブチレン（Ａ）を
使用する際、特に効果的であり、粘度平均分子量が６０，０００～７０，０００のポリイ
ソブチレン（Ａ１）には特に好ましい。
【００１６】
　本発明で使用するポリイソブチレン（Ａ）は、粘稠半固体であり、かつ粘度平均分子量
が上記の範囲で有る限り、常温固体のゴム状ポリイソブチレンと低分子量のポリイソブチ
レンまたはブテン－１からなる低分子量のポリブテンなどとの混合物を利用することもで
きる。また、ポリイソブチレン（Ａ）は、エマルジョンとした際の安定性の観点から、塩
素濃度が低いものが好ましい。塩素濃度は、１００ｐｐｍ以下であることが好ましく、１
０ｐｐｍ以下とすることが特に好ましい。
【００１７】
　本発明にかかる乳化剤（Ｂ）は、数平均分子量１，５００～８０，０００のポリオキシ
エチレンポリオキシプロピレンブロックポリマー（Ｂ１）、ポリオキシエチレンアルキル
エーテル硫酸エステル（Ｂ２）、ポリオキシエチレンアルキルエーテルリン酸エステル（
Ｂ３）、およびショ糖脂肪酸エステル（Ｂ４）からなる群から選択される２以上の混合物
である。
【００１８】
　ポリオキシエチレンポリオキシプロピレンブロックポリマー（Ｂ１）は、エチレンオキ
シド重合体ブロック部分と、プロピレンオキシド重合体ブロック部分とを少なくとも１つ
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の分子内に有するブロック重合体であり、一例を挙げれば下記の一般式（１）で示される
様な重合体が挙げられる。
【００１９】
【化１】

【００２０】
　式（１）中、ａ、ｂ、ｃは、それぞれ独立して１～７００の整数であり、好ましくは、
ａは５～４５０、ｂは１５～７００、ｃは５～４０である。
【００２１】
　ポリオキシエチレンポリオキシプロピレンブロックポリマー（Ｂ１）の数平均分子量は
１，５００～８０，０００であり、好ましくは１０，０００～３０，０００である。この
範囲外では、すなわち数平均分子量が１，５００未満、あるいは８０，０００を超えると
、充分なエマルジョンの安定性を得ることができないので好ましくない。
【００２２】
　ポリオキシエチレンアルキルエーテル硫酸エステル（Ｂ２）は、ノニルフェノールなど
のアルキルフェノールまたはラウリルアルコールなどの高級アルコールなどのエチレンオ
キサイド付加体を硫酸化したものである。本発明では、ポリオキシエチレンアルキルエー
テル硫酸エステル（Ｂ２）の塩が好適に使用される。ポリオキシエチレンアルキルエーテ
ル硫酸エステル（Ｂ２）の塩としては、ナトリウムなどのアルカリ金属塩、アンモニウム
塩などを例示することができる。ポリオキシエチレンアルキルエーテル硫酸エステル（Ｂ
２）のエチレンオキサイドの付加モル数は特に限定されないが、１～２０の範囲のものが
好適に使用される。
【００２３】
　ポリオキシエチレンアルキルエーテル硫酸エステル（Ｂ２）の例として、下記一般式（
２）で示されるようなポリオキシエチレンアルキルエーテル硫酸エステルアンモニウム塩
が、より好ましいものとして例示できる。
【００２４】
【化２】

　式（２）中、Ｒ１は炭素数１０～１８のアルキル基、またはアリール基である。
【００２５】
　式（２）において、Ｒ１はアリール基であることが特に好ましく、具体的にはポリオキ
シエチレンアルキルフェニルエーテル硫酸エステルアンモニウム塩が例示される。
【００２６】
　ポリオキシエチレンアルキルエーテル硫酸エステル（Ｂ２）の塩は、上述したように、
ノニルフェノールなどのアルキルフェノールまたはラウリルアルコールなどの高級アルコ
ールなどのエチレンオキサイド付加体を常法により硫酸化し、次いで硫酸エステル塩とす
ることにより製造することができる。硫酸化するには硫酸、発煙硫酸、クロロスルホン酸
、無水硫酸などが使用される。得られた硫酸エステルを常法により水酸化ナトリウムなど
の金属水酸化物、アンモニア水などで中和して塩とすることができる。スルファミン酸な
どを反応させれば直接アンモニウム塩を製造することができる。
【００２７】
　ポリオキシエチレンアルキルエーテルリン酸エステル（Ｂ３）は、ラウリルアルコール
などの高級アルコールエチレンオキサイド付加物のリン酸エステルである。ポリオキシエ
チレンアルキルエーテルリン酸エステル（Ｂ３）は、ラウリルアルコールなどの高級アル
コールエチレンオキサイド付加物に無水リン酸、オキシ塩化リンのようなリン酸剤を作用
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させて製造される陰イオンまたは非イオン界面活性剤である。エチレンオキサイドの付加
モル数は特に限定されないが、１～２０の範囲のものが好適に使用される。ポリオキシエ
チレンアルキルエーテルリン酸エステル（Ｂ３）としては、塩も好適に使用することがで
きる。
【００２８】
　ポリオキシエチレンアルキルエーテルリン酸エステル（Ｂ３）の具体例として、下記一
般式（３）、一般式（４）および一般式（５）のいずれか、またはこれらの混合物が例示
できる。
【００２９】
【化３】

【００３０】
　式（３）中、Ｘ１、Ｘ２は、それぞれ独立して、水素、Ｋ、Ｎａ、Ｌｉ、ＮＨ２、ＮＨ
Ｒ’、ＮＲ’２、またはＮＨＯＨで表される置換基である。Ｒ２は、炭素数８～１４のア
ルキル基であり、ｎ２は、１～２０の整数である。また、Ｒ’は、炭素数１～５のアルキ
ル基である。
【００３１】
【化４】

【００３２】
　式（４）中、Ｘ３は、水素、Ｋ、Ｎａ、Ｌｉ、ＮＨ２、ＮＨＲ’、ＮＲ’２、またはＮ
ＨＯＨで表される置換基である。Ｒ３、Ｒ４は、それぞれ独立して、炭素数８～１４のア
ルキル基であり、ｎ３、ｎ４は、それぞれ独立して１～２０の整数である。また、Ｒ’は
、炭素数１～５のアルキル基である。
【００３３】

【化５】

【００３４】
　式（５）中、Ｒ５、Ｒ６、Ｒ７は、それぞれ独立して、炭素数８～１４のアルキル基で
あり、ｎ５、ｎ６、ｎ７は、それぞれ独立して１～２０の整数である。
【００３５】
　ポリオキシエチレンアルキルエーテルリン酸エステル（Ｂ３）は、中でもＨＬＢ（Ｈｙ
ｄｒｏｐｈｉｌｅ　Ｌｉｐｏｐｈｉｌｅ　Ｂａｌａｎｃｅ）が１４以上のものが好適に使
用される。
【００３６】
　ショ糖脂肪酸エステル（Ｂ４）は、ステアリン酸、パルミチン酸、オレイン酸などの、
例えば、硬化牛脂から得られる高級脂肪酸、および、酢酸、イソ酪酸などの低級脂肪酸な
どの脂肪酸と、ショ糖とのエステルであって、ショ糖部を親水基とし、脂肪酸部を疎水基
とする非イオン性界面活性剤である。ショ糖脂肪酸エステル（Ｂ４）は、中でもＨＬＢが
１５以上のものが好適に使用される。
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【００３７】
　本発明にかかるイソブチレンエマルジョンは、乳化固形分、すなわち、前記ポリイソブ
チレン（Ａ）および前記乳化剤（Ｂ）の合計量が１～７５質量％となるように配合する。
【００３８】
　本発明にかかるポリイソブチレンエマルジョンにおいて、乳化剤（Ｂ）の配合量は、ポ
リイソブチレン（Ａ）１００質量部に対し、１～３５質量部の範囲で使用される。ここで
、乳化剤（Ｂ）の配合量は、ポリオキシエチレンポリオキシプロピレンブロックポリマー
（Ｂ１）、ポリオキシエチレンアルキルエーテル硫酸エステル（Ｂ２）、ポリオキシエチ
レンアルキルエーテルリン酸エステル（Ｂ３）、およびショ糖脂肪酸エステル（Ｂ４）か
らなる群から選択される２以上の混合物の配合量を意味する。
【００３９】
　また、乳化剤（Ｂ）は、ポリオキシエチレンポリオキシプロピレンブロックポリマー（
Ｂ１）と、ポリオキシエチレンアルキルエーテル硫酸エステル（Ｂ２）、ポリオキシエチ
レンアルキルエーテルリン酸エステル（Ｂ３）、またはショ糖脂肪酸エステル（Ｂ４）と
を混合して使用することが好ましい。
【００４０】
　乳化剤（Ｂ）として、ポリオキシエチレンポリオキシプロピレンブロックポリマー（Ｂ
１）と、ポリオキシエチレンアルキルエーテル硫酸エステル（Ｂ２）、ポリオキシエチレ
ンアルキルエーテルリン酸エステル（Ｂ３）、またはショ糖脂肪酸エステル（Ｂ４）とを
混合して使用して使用する場合、ポリイソブチレン（Ａ）１００質量部に対し、ポリオキ
シエチレンポリオキシプロピレンブロックポリマー（Ｂ１）を１～３０質量部、他の乳化
剤を０．１～５質量部の割合で混合して使用することが好ましい。ポリイソブチレン（Ａ
）１００質量部に対し、ポリオキシエチレンポリオキシプロピレンブロックポリマー（Ｂ
１）の割合が１質量部未満、または３０質量部を超えると充分なエマルジョンの安定性を
得ることができないので好ましくない。また、ポリイソブチレン（Ａ）１００質量部に対
し、ポリオキシエチレンアルキルエーテル硫酸エステル（Ｂ２）、ポリオキシエチレンア
ルキルエーテルリン酸エステル（Ｂ３）、またはショ糖脂肪酸エステル（Ｂ４）の割合が
、０．１質量部未満、または５質量部を超える場合も、充分なエマルジョンの安定性を得
ることができないので好ましくない。
【００４１】
　本発明にかかるポリイソブチレンエマルジョンは、上述の（Ａ）～（Ｃ）成分に加えて
、エマルジョン安定剤を併用してもよい。エマルジョン安定剤を加えることにより、酸性
の条件下、高温の条件下などでも、乳化性能が衰えないエマルジョンを得ることができる
。
【００４２】
　エマルジョン安定剤は、それ自体では通常乳化性能は発揮しないが、これを加えること
によりエマルジョンの安定性が増加するものであり、具体的には、例えばキサンタンガム
などの多糖類を挙げることができる。このキサンタンガムとは、キャベツより分離された
Ｘａｎｔｈｏｍｏｎａｓ　Ｃｏｍｐｅｓｔｒｉｓにより生産された多糖類の名称であり、
食品添加物、医薬、増粘剤、分散剤、懸濁剤、乳化安定剤などに使用されている。
【００４３】
　本発明にかかるポリイソブチレンエマルジョンにおいて、キサンタンガム等のエマルジ
ョン安定剤を使用する場合、例えば、キサンタンガムは、ポリイソブチレン（Ａ）１００
質量部に対して０．１～２質量部の割合で使用することができる。ポリイソブチレン（Ａ
）１００質量部に対して、キサンタンガムの配合量が２質量部を超えると、充分なエマル
ジョンの安定性を得ることができないので好ましくない。
【００４４】
　また、ポリイソブチレンエマルジョンには、用途に応じて、配合剤として防腐剤、抗菌
剤、防ばい剤、などが添加される場合があり、これらの中には酸性下でないとその薬効が
低下するものがある。かかる場合には、ポリイソブチレンエマルジョンにｐＨ調整剤が添
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加される。
【００４５】
　本明細書において、ｐＨ調整剤とは、本発明に係るポリイソブチレンエマルジョンを酸
性にするために添加される添加剤、またはそれ自身酸性であるためにエマルジョンに配合
された結果、本発明のエマルジョンを酸性とするような添加剤を意味し、「化粧品原料基
準第二版注解（財団法人日本公定書協会編集、株式会社薬事日報社）」、「日本薬局方解
説書（財団法人日本公定書協会編集、株式会社廣川書店）」などに詳しく記載されている
。
【００４６】
　本発明で使用されるｐＨ調整剤は、例えば、クエン酸、無水クエン酸、安息香酸、サリ
チル酸、ソルビン酸、デヒドロアセト酸、アスコルビン酸、アスパラギン酸、イソステア
リン酸、イソシロアミノカプロン酸、ウンデシレン酸、エリソルビン酸、オレイン酸、グ
リチルリチン酸、β－グリチルリチン酸、コハク酸、酒石酸、ステアリン酸、ソルビン酸
、乳酸、パルチミン酸、氷酢酸、ベヘニン酸、ミリスチン酸、無水珪酸、リン酸、ホウ酸
、塩酸などが挙げられる。
【００４７】
　ｐＨ調整剤の配合量は、その使用目的や用途などによって異なり、その機能を発揮する
のに充分な量を使用されるため特に限定されるものではない。しかしながら、一般的には
、エマルジョン組成物全体で０．０１～５質量％程度、好ましくは、０．０５～１質量％
の割合で使用される。これらのｐＨ調整剤は、単独または適宜に併用して使用することが
でき、ｐＨが３～５の範囲に調整されるエマルジョンに使用される。
【００４８】
　本発明において、ポリイソブチレンエマルジョンは、
　ポリイソブチレン（Ａ）と乳化剤（Ｂ）とを、ポリイソブチレン（Ａ）１００質量部に
対し、乳化剤（Ｂ）１～３５質量部の割合で混合した混合物を加熱混合する混合工程（Ｉ
）と、
　混合工程で加熱混合したポリイソブチレン（Ａ）と乳化剤（Ｂ）との混合物に、水（Ｃ
）を徐々に加えることにより、Ｗ／Ｏ型エマルジョンからＯ／Ｗ型エマルジョンに相反転
させる反転工程（ＩＩ）と、により製造される。
【００４９】
　上記混合工程（Ｉ）の加熱温度は、例えば４０℃から７０℃の範囲の任意の温度であり
、好ましくは４５℃から６５℃の範囲である。
　上記混合工程（Ｉ）では、特定の温度に加熱した容器内に、所定量のポリイソブチレン
（Ａ）と、２種以上の乳化剤（Ｂ）の混合物を仕込み、加熱・撹拌により混合する。容器
内には、ポリイソブチレン（Ａ）を投入後、乳化剤（Ｂ）を投入してもよく、乳化剤（Ｂ
）の投入後、ポリイソブチレン（Ａ）を投入してもよい。混合時間の短縮のためには、あ
らかじめ乳化剤（Ｂ）を少量の水（Ｃ１）に溶解した後容器内に投入、または、容器内に
少量の水（Ｃ１）と乳化剤（Ｂ）を投入して溶解させた後、ポリイソブチレン（Ａ）と混
合することが好ましい。予め乳化剤（Ｂ）を水（Ｃ１）に溶解させる場合、乳化剤（Ｂ）
１００質量部に対し、１０質量部～１０００質量部の水（Ｃ１）を使用すればよい。また
、２種以上の乳化剤（Ｂ）は１種類ずつ別々に配合しても同時に配合してもよい。
【００５０】
　上記混合工程（Ｉ）の後、容器内の混合物、すなわち、ポリイソブチレン（Ａ）と乳化
剤（Ｂ）との混合物、または、ポリイソブチレン（Ａ）と乳化剤（Ｂ）と少量の水（Ｃ１
）との混合物を攪拌しながら、徐々に水（Ｃ）、または残りの水（Ｃ２）を加えることに
より本発明のエマルジョンを得ることができる。
【００５１】
　容器内の混合物中に、徐々に水（Ｃ）、または残りの水（Ｃ２）を加えることにより、
Ｗ／Ｏ型エマルジョンからＯ／Ｗ型エマルジョンに反転させることができる。容器内の混
合物中への水（Ｃ）、または残りの水（Ｃ２）の添加は、エマルジョンの仕込み量にもよ
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るが、好ましくは数回に分けて行われることが好ましい。
【００５２】
　平均粒径が小さく、また、粒径分布の狭いポリイソブチレンエマルジョンの調整のため
には、好ましくは、反転工程（ＩＩ）は、
　水（Ｃ）または残りの水（Ｃ２）の一部（Ｃ３）を加熱した後、容器内の混合物に加え
て、Ｗ／Ｏ型エマルジョンを形成する第１の乳化工程（ＩＩａ）と、
　第１の乳化工程（ＩＩａ）で形成されたＷ／Ｏ型エマルジョンに、残部である水（Ｃ４
）を徐々に加えてＯ／Ｗ型エマルジョンに反転させる第２の乳化工程（ＩＩｂ）と、
　により行うことが好ましい。
【００５３】
　第１の乳化工程（ＩＩａ）において、水（Ｃ）または残りの水（Ｃ２）の一部である水
（Ｃ３）は、容器内の混合物の温度と同じ温度に加熱されたものであることが好ましい。
また、第１の乳化工程（ＩＩａ）で、容器内に添加される水（Ｃ）または残りの水（Ｃ２
）の一部である水（Ｃ３）は、ポリイソブチレン（Ａ）１００質量部に対し、１０質量部
～５０質量部添加することが好ましい。
【００５４】
　第２の乳化工程（ＩＩｂ）において、容器内の混合物中に添加される残部である水（Ｃ
４）は、第１の乳化工程（ＩＩａ）で容器内に添加される水（Ｃ３）の温度より低い温度
であることが好ましく、０℃～２０℃であることが好ましい。また、容器内の混合物中に
添加される残部である水（Ｃ４）は、好ましくは数回に分けて添加されることが好ましい
。
【００５５】
　本発明において、エマルジョン安定剤や添加剤などの配合はエマルジョン形成前でも、
形成後でもよい。また、エマルジョン安定剤や添加剤を、予め水（Ｃ）に混合しておいて
もよく、また、エマルジョン安定剤や添加剤をそのまま容器中に加えてもよい。
【００５６】
　本発明のポリイソブチレンエマルジョンの製造方法において、必要により、単なる攪拌
機のみならず、プラネット攪拌機、ユニバーサルタービン混合機、コロイドミル、ホモジ
ナイザーなどを使用することができる。
【００５７】
　本発明の方法により製造されるポリイソブチレンエマルジョンの数平均粒径は、３．０
μｍ以下であり、好ましくは、２．０μｍ以下である。また、本発明の方法により製造さ
れるポリイソブチレンエマルジョンは粒径のばらつきが小さく、粒径分布を示す、数平均
粒径に対する体積平均粒径の比が、３．０以下であることが好ましい。
【００５８】
　ポリイソブチレンエマルジョンの粒径および平均粒径は、遠心沈降法、光回折攪拌法、
電気抵抗法、光子相関法などによる分析法により測定が可能であるが、光回折攪拌法、電
気抵抗法によるコールターカウンターにより容易に測定することができる。
【００５９】
　ポリイソブチレンエマルジョンの数平均粒径と体積平均粒径は、例えばコールターカウ
ンターにより粒径分布を測定することにより求めることができる。
【００６０】
　本発明のエマルジョンは数平均粒径が十分小さく、粒径分布が狭いため、大粒径エマル
ジョン粒子の含有量が少ない。したがってポリイソブチレンエマルジョン表面積が大きい
ため、ポリイソブチレン成分を有効に用いることができる。また、例えば、配合製品にお
いて大粒径エマルジョン粒子による異物、不均一性等の問題を起こすことがない。
【００６１】
　より具体的には、本発明のポリイソブテンエマルジョンは粒径が十分小さく粒径分布が
狭いことにより薄く均一な粘着層を容易に形成することができるため、例えばハップ剤の
ような粘接着材に使用した場合少量で優れた粘着性能を発揮することができる。
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また、本発明のポリイソブテンエマルジョンは粒径が十分小さく粒径分布が狭いことによ
り塗膜等に配合した場合、薄く均一で欠陥の少ない塗膜を容易に形成することができる。
【００６２】
　本発明の方法により調整されたポリイソブチレンエマルジョンは、化粧品、例えば、ス
プレー型整髪料、ムース型整髪料、クリーム、ローション、シャンプーなどに使用するこ
とができる。本発明のポリイソブテンエマルジョンは粒径が十分小さく粒径分布が狭いた
め、例えばトリートメントとして使用した場合優れた風合いを期待することができる。
【００６３】
　本発明にかかるポリイソブチレンエマルジョンを整髪料に用いる場合、陽イオンポリマ
ー、揮発性または不揮発性シリコーン、四塩化シリコーン（例えば、商品名：“ＡＢＩＬ
（登録商標）”－ＱＵＡＴ、Ｔｈ．Ｇｏｌｄｓｃｈｍｉｄｔ社製）、パーフルオロポリエ
ーテル（例えば、商品名：“ＦＯＭＢＬＩＮ（登録商標）”、Ｍｏｎｔｅｆｌｕｏｓ社製
）、タンパク質加水分解物および四塩化タンパク質加水分解物などの毛髪コンディショニ
ング剤；抗菌剤；亜鉛ピリジンチオンまたはＯｃｔｏｐｉｒｏｘのようなフケ防止剤；増
泡剤；真珠光沢剤；香料；染料；着色剤；防腐剤；粘度調節剤；タンパク質；緩衝剤；ポ
リオールなどの潤滑剤；ティーツリー、イランイラン、ジャスミン、ローズ、サンダルウ
ッドなどのハーブエキス；ミンクオイル；蜜；などの成分を配合することができる。本発
明にかかるポリイソブチレンエマルジョンを用いて得られた整髪料は、毛髪にハリ、およ
びスタイリングのしやすさを付与することができる。
【００６４】
　また、本発明にかかるポリイソブチレンエマルジョンを、クリーム、ローションのごと
き化粧品に使用する場合、タンパク質、シリコーンオイル、スクアラン、香料；などを含
有させても良い。
【００６５】
　本発明の方法により調整されたポリイソブチレンエマルジョンは、医療用品、例えば、
ハップ剤に使用することができる。本発明にかかるポリイソブチレンエマルジョンをハッ
プ剤に使用する場合、ゼラチン、アラビアゴム、ポリビニルアルコール、メチルセルロー
スなどの高分子溶液；カオリン、ベントナイトの様な吸熱剤；ホウ酸などの殺菌剤；ロジ
ン、エステルガムなどの粘着付与剤；などを配合することができる。本発明にかかるポリ
イソブチレンエマルジョンをハップ剤に使用した場合、皮膚に対する適度な密着性を有し
、ダレが少なく、水分の蒸散防止および保水性も改善されたハップ剤が得られる。
【００６６】
　本発明のエマルジョンは粒径が十分小さく粒径分布が狭いため安定性が優れる。
【００６７】
　本発明のエマルジョンの安定性は、例えば遠心試験（加速試験）により評価することが
できる。
　より具体的には、遠心分離機を用い、５０ｍｌの容器にサンプル１０ｍｌを入れ、１５
℃×１５００ｒｐｍで３０分間遠心分離を行い、目視でエマルジョンの分離の有無を確認
し、分離した水相の体積比により安定性を評価することができる。
【００６８】
　本発明のエマルジョンは、上記の遠心分離試験の値が５％以下であることが好ましく、
さらに好ましくは３％以下である。遠心分離試験の値が３％以下である場合、当該エマル
ジョン及び応用製品の、製造時の配管輸送、撹拌、混合等の動的な環境も含め安定性が高
く、加工性に優れる。
【実施例】
【００６９】
　以下に実施例により本発明の実施態様を例示するが、本発明はそれらの実施例に限定さ
れるものではない。
【００７０】
（実施例１）
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　５ｌのニーダーに粘度平均分子量が６５，０００、塩素濃度が８ｐｐｍのポリイソブチ
レン１０００ｇ、ポリオキシエチレンポリオキシプロピレンブロックポリマー（“エパン
”Ｕ－１０８（登録商標）、第一工業製薬（株））１５０ｇ、ショ糖脂肪酸エステル（“
ＤＫエステル”Ｆ－１６０（登録商標）、第一工業製薬（株））３０ｇ、クエン酸２．５
ｇ、水１３０２．５ｇからポリイソブチレンエマルジョンを調整した。
【００７１】
　まず、全ポリイソブチレン（Ａ）の３２質量％を６０℃に保持されたニーダー中に投入
し、３０分撹拌した後、全投入水の３質量％の水（Ｃ１）と、ポリオキシエチレンポリオ
キシプロピレンブロックポリマー（Ｂ１）とショ糖脂肪酸エステル（Ｂ４）の全量を１０
分間撹拌して混合した後ニーダー内に投入し、３０分間撹拌してポリイソブチレン（Ａ）
中に溶解した。その後残量のポリイソブチレン（Ａ）を投入し、６０分間撹拌した（混合
工程）。
【００７２】
　続いて、全投入水の５質量％の水（Ｃ３）をニーダー中に投入し、６０℃で３０分撹拌
して、Ｗ／Ｏ型エマルジョンを形成した（第１の乳化工程）。
【００７３】
　その後、全投入水の９２質量％の水（Ｃ４）を徐々に投入しながら、１７５分間撹拌し
て、Ｏ／Ｗ型エマルジョンに相反転させた（第２の乳化工程）。第２の乳化工程で使用す
る水（Ｃ４）の温度は１０℃であり、ニーダー内の加熱を停止して行った。なお、クエン
酸は、最後にニーダー内に投入した。得られたポリイソブチレンエマルジョンの数平均粒
径は１．２μｍであり、数平均粒径に対する体積平均粒径の比は２．８であった。また、
遠心分離試験の結果は２％であった。
【００７４】
　（実施例２）
　第２の乳化工程で投入する水（Ｃ４）の温度を１０℃から１５℃に変更したこと以外は
、実施例１と同様の手順でポリイソブチレンエマルジョンを製造した。
　得られたポリイソブチレンエマルジョンの数平均粒径は１．７μｍであり、数平均粒径
に対する体積平均粒径の比は２．５であった。また、遠心分離試験の結果は２％であった
。
【００７５】
　（実施例３）
　第２の乳化工程で投入する水の温度を１０℃から６０℃に変更したこと以外は、実施例
１と同様の手順でポリイソブチレンエマルジョンを製造した。
　得られたポリイソブチレンエマルジョンの数平均粒径は１．２μｍであり、数平均粒径
に対する体積平均粒径の比は２．８であった。
【００７６】
（比較例１）
　実施例と同一の処方で、下記の工程でポリイソブチレンエマルジョンを調整した。
【００７７】
　ポリイソブチレン（Ａ）を６０℃に保持されたニーダー中に投入し、６０分撹拌した後
、全投入水の３質量％の水（Ｃ１）と、ポリオキシエチレンポリオキシプロピレンブロッ
クポリマー（Ｂ１）とショ糖脂肪酸エステル（Ｂ４）の全量を１０分間撹拌して混合した
後ニーダー内に投入し、９０分間撹拌してポリイソブチレン（Ａ）中に溶解した。
【００７８】
　続いて、投入水の残部である９７質量％の水（Ｃ２）をニーダー中に投入し、１８０分
撹拌して、Ｏ／Ｗ型エマルジョンを形成した。Ｏ／Ｗ型エマルジョン形成に使用する水（
Ｃ２）の温度は１０℃であり、ニーダー内の加熱を停止して行った。なお、クエン酸は、
最後にニーダー内に投入した。得られたポリイソブチレンエマルジョンの平均粒径は１．
８μｍであり、数平均粒径に対する体積平均粒径の比は３．５であった。また、遠心分離
試験の結果は７％であった。
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【産業上の利用可能性】
【００７９】
　以上のように、本発明にかかるポリイソブチレンエマルジョンの製造方法は、安定性に
優れるポリイソブチレンエマルジョンの製造に有用であり、化粧品や医療用のポリイソブ
チレンエマルジョンに適している。
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