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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　湿潤または湿った表面を有する基材、および基材の湿潤または湿った表面に接着する湿
潤粘着性感圧接着剤を含む製品であって、湿潤粘着性感圧接着剤が、
　（ａ）ホモ重合した際に１０℃未満のＴｇを有する３０～７０重量部の（メタ）アクリ
レートエステルモノマー、
　（ｂ）７０～３０重量部の親水性酸性コモノマー、および
　（ｃ）（ａ）＋（ｂ）１００部を基準にして１０～１００部の非反応性可塑剤
の重合生成物を含む製品。
【請求項２】
　（ａ）（ｉ）ホモ重合した際に１０℃未満のＴｇを有する３０～７０重量部の（メタ）
アクリレートエステル、
　　（ｉｉ）７０～３０重量部の親水性酸性コモノマー、および
　　（ｉｉｉ）成分（ｉ）＋（ｉｉ）の合計１００部を基準にして１０～１００部の不揮
発性非反応性可塑剤
を含む無溶剤重合性混合物を組み合わせるステップと、
　（ｂ）無溶剤重合性混合物を重合して、湿潤基材表面に接着する感圧接着剤を形成する
ステップと、
を含む湿潤粘着性感圧接着剤を調製する方法。
【請求項３】



(2) JP 4416333 B2 2010.2.17

10

20

30

40

50

　（ａ）（ｉ）ホモ重合した際に１０℃未満のＴｇを有する３０～７０重量部の（メタ）
アクリレートエステル、
　　（ｉｉ）７０～３０重量部の親水性酸性コモノマー、および
　　（ｉｉｉ）成分（ｉ）＋（ｉｉ）の合計１００部を基準にして１０～１００部の不揮
発性非反応性可塑剤
を含む無溶剤重合性混合物を組み合わせるステップと、
　（ｂ）包装材料中に重合性混合物を包むステップと、
　（ｃ）包まれた重合性混合物を十分な放射線に暴露して重合性混合物を重合し、湿潤基
材表面に接着する感圧接着剤を形成するステップと、
を含む湿潤粘着性感圧接着剤を調製する方法。
【請求項４】
　（ａ）（ｉ）ホモ重合した際に１０℃未満のＴｇを有する３０～７０重量部（メタ）ア
クリレートエステル、および
　　（ｉｉ）７０～３０重量部の親水性酸性コモノマー
を含むプレポリマーシロップを調製するステップと
　（ｂ）プレポリマーシロップを成分（ｉ）＋（ｉｉ）の合計１００部を基準にして１０
～１００部の非反応性可塑剤と組み合わせて、混合物／配合物を形成するステップと、
　（ｃ）包装材料中に混合物／配合物を包むステップと、
　（ｄ）包まれた重合性混合物を十分な放射線に暴露して重合性混合物を重合し、湿潤基
材表面に接着する感圧接着剤を形成するステップと、
を含む湿潤粘着性感圧接着剤を調製する方法。

【発明の詳細な説明】
【０００１】
発明の分野
この発明は、感圧接着剤、より具体的には湿潤表面への接着に有用な結合形成を提供する
可塑剤添加感圧接着剤に関する。
【０００２】
発明の背景
湿潤または湿った表面に接着する感圧接着剤、いわゆる「湿潤粘着性（ｗｅｔ－ｓｔｉｃ
ｋ）」接着剤は、選ばれた工業、商業、および消費者用途において有用である。医薬品お
よびその他の医療分野では、このような湿潤粘着性接着剤は、典型的に創傷などの湿った
皮膚表面、あるいは湿気を帯びやすい身体領域に、テープ、包帯、ドレッシング、および
ドレープなどの製品を接着するのに使用される。湿潤粘着性接着剤は、道路材料、交通管
制標識、および船舶または自動車コーティングおよび表面などの屋外または外部用途にも
利用される。結露のために水分に曝されたり、水または氷に浸漬される食品容器およびそ
の他の製品のためのラベルも湿潤粘着性接着剤で被覆されなくてはならない。
【０００３】
（メタ）アクリレート感圧接着剤は、多くのテープおよびラベル用途で魅力的な材料であ
る。（メタ）アクリレートは、それらの光学的透明度、酸化抵抗性、および固有の粘着性
で知られている。固有に粘着性の（メタ）アクリレート感圧接着剤（すなわち粘着付与樹
脂などの添加剤を必要としない物質）は、典型的に主として非三級アルコールのアクリル
酸エステルモノマーから調合される。このようなモノマーの例としては、ｎ－ブチルアク
リレート、２－エチルヘキシルアクリレート、イソオクチルアクリレート、イソノニルア
クリレート、イソデシルアクリレート、およびドデシルアクリレートが挙げられる。これ
らの（メタ）アクリレートモノマーが重合した際、ホモポリマーは０℃未満のガラス転移
温度（Ｔｇ）を有する。この低いＴｇが、室温で粘着性を示す（メタ）アクリレート物質
に必要な特性である。このような（メタ）アクリレートポリマーは性質が疎水性であり、
変性なしには湿潤粘着性接着剤としては概して不向きである。
【０００４】
（メタ）アクリレートポリマーの親水性を増大させる一手段は、（メタ）アクリレートモ
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ノマーをアクリル酸、メタクリル酸、β－カルボキシエチルアクリレート、イタコン酸、
スルフォエチルアクリレートなどの親水性酸性コモノマーと共重合することである。これ
らの親水性酸性コモノマーを少量（約１～約１５重量％）添加することで、ＰＳＡの内部
または凝着強度も向上できる。しかしこのポリマー強化の増大は、（メタ）アクリレート
コポリマーを含有する親水性酸性コモノマーの粘着性を低下させる。
【０００５】
より高い酸性コモノマーレベルでは、（メタ）アクリレートコポリマーはそれらの粘着性
を劇的に失って、高度に親水性になることができる。水に曝すと、水分はこれらの高度に
酸性で低粘着性の組成物が、医療用途で湿潤粘着性接着剤として使用するのに適した粘着
性物質に転換するのを助ける。水を蒸発させると、これらの接着剤はそれらの感圧粘着性
失う。このような組成物は、水溶性または水分散性接着剤としても有用であることができ
る。水分散性または水溶性（メタ）アクリレートコポリマーは、乾燥紙ロールを紙継ぎす
るのに使用されるリパルピング可能な接着剤として配合でき、紙リサイクル操作を受ける
と接着剤結合性を失って、完全に分解するようにデザインできる。
【０００６】
高レベルの酸性コモノマーを使用する場合は、溶剤、水性反応媒体、またはこれらのモノ
マーの共重合を促進する添加剤なしには、これらの物質を効果的に共重合することが困難
である。相溶化反応媒体不在下でこれらのモノマーを共重合する試みは、酸性コモノマー
の重合によって形成されたガラス状領域と、重合した（メタ）アクリレートモノマーを含
むより柔軟な領域とが優位を占める不均一な物質に帰結することが多い。したがって高レ
ベルの酸性コモノマーを有する（メタ）アクリレートコポリマーは、伝統的に溶剤または
水ベースの重合方法を使用して製造されている。
【０００７】
しかしこのような重合方法には、いくつかの欠点がある。溶剤ベースの工程は、溶剤使用
に伴う環境および安全性への配慮からますます望ましくないものになっている。さらに水
ベースの重合方法を使用することで溶剤の使用が避けられるが、水ベースのシステムは被
覆後、接着剤から水を除去するのに必要なエネルギー量、そしてこのような水ベース物質
の水分感受性基材上へのコーティングに伴う問題のために、状況によっては満足のいくも
のになっていない。
【０００８】
発明の要約
簡単に述べると本発明の一態様では、
（ａ）ホモ重合した際に約１０℃未満のＴｇを有する約３０～約７０重量部の（メタ）ア
クリレートエステルモノマー、
（ｂ）約７０～約３０重量部の親水性酸性コモノマー、および
（ｃ）成分（ａ）＋（ｂ）の合計１００部を基準にして約１０～１００部の非反応性可塑
剤
の無溶剤重合生成物を含み、湿潤基材表面に接着する湿潤粘着性感圧接着剤が提供される
。
【０００９】
有利なことに本発明の感圧接着剤は性質が親水性であるが、技術分野で述べられたような
問題がない。これまで未知であった本発明の接着剤は、粘着性で親水性の感圧接着剤であ
る。
【００１０】
さらに別の態様では、
（ａ）（ｉ）ホモ重合した際に約１０℃未満のＴｇを有する約３０～約７０重量部の（メ
タ）アクリレートエステルモノマー、
（ｉｉ）約７０～約３０重量部の親水性酸性コモノマー、および
（ｉｉｉ）成分（ａ）＋（ｂ）の合計１００部を基準にして約１０～１００部の非反応性
可塑剤
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を含む無溶剤重合性混合物を組み合わせるステップと、
（ｂ）無溶剤重合性混合物を重合して湿潤基材表面に接着する感圧接着剤を形成するステ
ップと、
を含む濡れ基材表面接着のための感圧接着剤を調製する方法が提供される。
【００１１】
別の態様では、
（ａ）（ｉ）ホモ重合した際に約１０℃未満のＴｇを有する約３０～約７０重量部の（メ
タ）アクリレートエステルモノマー、
（ｉｉ）約７０～約３０重量部の親水性酸性コモノマー、および
（ｉｉｉ）（ａ）＋（ｂ）１００部を基準にして約１０～１００部の非反応性可塑剤
含む無溶剤重合性混合物を組み合わせるステップと、
（ｂ）無溶剤重合性混合物を包装材料内に包むステップと、
（ｃ）包まれた重合性混合物を無溶剤重合性混合物を重合するのに十分な放射線に暴露し
て、湿潤基材表面に接着する感圧接着剤を形成するステップと、
を含む湿潤基材表面に接着する感圧接着剤を調製する方法が提供される。
【００１２】
本発明の別の態様では、
（ａ）（ｉ）ホモ重合した際に約１０℃未満のＴｇ有する約３０～約７０重量部の（メタ
）アクリレートエステルモノマー、および
（ｉｉ）約７０～約３０重量部の親水性酸性コモノマー
を含むポリマーシロップを調製するステップと、
（ｂ）プレポリマーシロップを成分（ｉ）＋（ｉｉ）の合計１００部を基準にして約１０
～１００部の非反応性可塑剤と組み合わせて、重合性混合物を形成するステップと、
（ｃ）重合性混合物を重合性混合物を重合するのに十分な放射線に暴露して、湿潤基材表
面に接着する感圧接着剤形成するステップと、
を含む湿潤基材表面への接着のための感圧接着剤を調製する方法が提供される。
【００１３】
本発明の特有の利点は、溶剤または水なしに、非相溶性の親水性酸性コモノマーを疎水性
（メタ）アクリレートモノマーに共重合する性能である。本発明の重合方法は、有機溶剤
使用が環境および安全性から望ましくないことを解決する。さらに本発明の方法は、水ベ
ースのシステムの使用を避けることで、塗布後、接着剤からの水除去に必要なエネルギー
量を減少させる。さらに水分感受性の基材上に、このような水ベースの物質をコーティン
グすることに伴う問題が避けられる。有利なことに可塑剤存在下での重合により、コポリ
マーのガラス化が防止され、コモノマーのより完全な転換が提供される。
【００１４】
これらの無溶剤重合方法は、接着剤中、およびそれらの加工において有機溶剤または水な
どの水性反応媒体の使用を低下させ、あるいは除外するために開発された。無溶剤接着剤
システムは、実質的に１００％固形分のシステムである。通常このようなシステムは、約
５％以下の有機溶剤または水、より典型的には約３％以下の有機溶剤または水を有する。
最も典型的にはこのようなシステムは、有機溶剤および水を含まない。有利なことに有機
溶剤および水の使用を減少させることで、それらに伴う特別な取扱いおよび加工上の配慮
も減少する。
【００１５】
本願明細書中での用法では、
「感圧接着剤」または「ＰＳＡ」は、（１）乾燥および永久粘着性、（２）指先の圧力以
下での接着、（３）基材を保持する十分な性能、および（４）基材からきれいに除去され
るのに十分な凝着強度の特性を有する粘弾性物質を指す。
【００１６】
「湿潤粘着性接着剤」とは、水を注いだ基材に接着した際に感圧接着剤特性を示す物質を
指す。湿潤粘着性接着剤は、乾燥条件下で感圧接着剤特性を示しても示さなくても良い。
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【００１７】
「（メタ）アクリレートモノマー」は、好ましくは約４～１２個の炭素原子を有する非三
級アルコールのアクリル酸エステルまたはメタクリル酸エステルである。
【００１８】
「親水性酸性コモノマー」は、カルボン酸、スルホン酸またはホスホン酸官能性を有し、
（メタ）アクリレートモノマーと共重合性の水溶性でエチレン性不飽和のフリーラジカル
的に反応性のモノマーである。
【００１９】
「相溶性」とは、
１）規定量で混合した際に、湿潤粘着性接着剤組成物からの著しい相分離を示さず、
２）湿潤粘着性接着剤組成物に混合されると、老化後に湿潤粘着性接着剤組成物から顕著
に相分離せず、
３）可塑化組成物が上で定義したような感圧特性を示すように、湿潤粘着性接着剤組成物
のために流体力学改質剤として機能し、
４）コモノマーの９８％重合を越える高い転換重合を促進する
可塑剤を指す。
【００２０】
「非反応性」とは、コモノマーと共反応できるフリーラジカル的に反応性のエチレン性不
飽和基、またはこれらのモノマーの重合を顕著に阻害する官能基を含有しない可塑剤を指
す。
【００２１】
「不揮発性」とは、発明の湿潤粘着性接着剤組成物中に存在すると、３％未満のＶＯＣ（
揮発性有機含量）を生成する可塑剤を指す。ＶＯＣ含量は、ＡＳＴＭＤ５４０３－９３に
より、被覆された組成物を送風オーブン内で１００±５℃に１時間暴露して、類似的に求
められる。可塑化感圧接着剤組成物から可塑剤の３％未満が失われれば、可塑剤は「不揮
発性」とみなされる。
【００２２】
「無溶剤」とは、実質的に１００％固形分システムの湿潤粘着性接着剤重合性混合物を指
す。通常このような重合性混合物は約５％以下の有機溶剤または水、より典型的には約３
％以下の有機溶剤または水を有する。最も典型的にはこのような重合性混合物は、有機溶
剤および水を含まない。
【００２３】
好ましい実施態様の説明
概して本発明の湿潤粘着性感圧接着剤は、
（ａ）ホモ重合した際に約１０℃未満のＴｇを有する約３０～約７０重量部の（メタ）ア
クリレートエステルモノマー、
（ｂ）約７０～約３０重量部の親水性酸性コモノマー、および
（ｃ）（ａ）および（ｂ）を基準にして約１０～約１００部の非反応性可塑剤の無溶剤重
合生成物を含み、湿潤基材表面に接着する。
【００２４】
（メタ）アクリレートモノマー
本発明の湿潤粘着性接着剤は、アルキル基が好ましくは約４～約１２個、より好ましくは
約４～約８個の炭素原子を含む非三級アルキルアルコールの（メタ）アクリレートエステ
ル、およびそれらの混合物から成る群より選択される少なくとも１つの単官能性不飽和モ
ノマーを含有する。好ましい（メタ）アクリレートモノマーは、一般式（Ｉ）
【化２】
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式（Ｉ）
（式中、Ｒ１はＨまたはＣＨ３であり、後者は（メタ）アクリレートモノマーがメタクリ
レートモノマーである場合に相当する。Ｒ２は直鎖または分枝鎖炭化水素基から広く選択
され、１個以上のヘテロ原子を含有しても良い。炭化水素基中の炭素原子の数は、好まし
くは約４～約１２個、そしてより好ましくは約４～約８個である。）を有する。
【００２５】
本発明で有用な適切な（メタ）アクリレートモノマーの例としては、ｎ－ブチルアクリレ
ート、デシルアクリレート、２－エチルヘキシルアクリレート、ヘキシルアクリレート、
イソアミルアクリレート、イソデシルアクリレート、イソノニルアクリレート、イソオク
チルアクリレート、ラウリルアクリレート、２－メチルブチルアクリレート、４－メチル
－２－ペンチルアクリレート、エトキシエトキシエチルアクリレートおよびそれらの混合
物が挙げられるが、これに限定されるものではない。特に好ましいのは、ｎ－ブチルアク
リレート、２－エチルヘキシルアクリレート、イソオクチルアクリレート、ラウリルアク
リレート、およびそれらの混合物である。
【００２６】
親水性酸性コモノマー
有用な親水性酸性コモノマーとしては、エチレン性不飽和カルボン酸、エチレン性不飽和
スルホン酸、エチレン性不飽和ホスホン酸、およびそれらの混合物から選択されるもの挙
げられるが、これに限定されるものではない。このような化合物の例としては、アクリル
酸、メタクリル酸、イタコン酸、フマル酸、クロトン酸、シトラコン酸、マレイン酸、β
－カルボキシエチルアクリレート、２－スルフォエチルメタクリレート、スチレンスルホ
ン酸、２－アクリルアミド－２－メチルプロパンスルホン酸、ビニルホスホン酸など、お
よびそれらの混合物から選択されるもの挙げられる。それらの入手可能性および（メタ）
アクリレート感圧接着剤の強化における有効性から、特に好ましい親水性酸性モノマーは
、エチレン性不飽和カルボン酸、最も好ましくはアクリル酸である。
【００２７】
（メタ）アクリレートモノマーおよび親水性酸性モノマーと共重合性の少量のモノマーが
使用できる。このようなモノマーの例としては、（メタ）アクリルアミド、ビニルエステ
ル、およびＮ－ビニルラクタムが挙げられる。
【００２８】
本発明の共重合性混合物は、合計１００重量部を基準にして、約３０～約７０重量部の少
なくとも１つの（メタ）アクリレートモノマーと、約７０～約３０重量部の親水性酸性コ
モノマーを含む。好ましくは本発明の共重合性混合物は、約３５～約６５重量部の少なく
とも１つの（メタ）アクリレートモノマー、および約６５～約３５重量部の親水性酸性コ
モノマーを含む。より好ましくは本発明の共重合性混合物は、約４０～約６０重量部の少
なくとも１つの（メタ）アクリレートモノマー、および約６０～約４０重量部の親水性酸
性コモノマーを含む。
【００２９】
湿潤粘着性接着剤組成物中の各コモノマーの割合は、性能を最適化するように選択できる
。例えばより高いレベルの酸性コモノマーは、湿潤粘着性接着剤組成物の全体的なＴｇを
上昇できる。しかし上昇したＴｇ（および弾性率）は、より高いレベルの可塑剤を必要と
するかもしれない。所望の最終用途次第で、より高いまたはより低いレベルの可塑剤が有
利なこともある。例えば高い凝着強度が所望される場合、典型的により低いレベルの可塑
剤が使用される。乾燥粘着性または低い剥離抵抗性が所望される場合、より高いレベルの
可塑剤が有利なこともある。
【００３０】
可塑剤
本発明の湿潤粘着性接着剤組成物中で使用するために選択される可塑剤は、いくつかの特
性を有する。前述のように（メタ）アクリレートモノマーおよび親水性酸性コモノマーは
、固有に非相溶性の共反応物質であり、溶剤または水性反応媒体なしには顕著に共重合し
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ない。したがってこれらの共反応物質のため、重合中に重合媒体の役割を果たす相溶性可
塑剤が存在することが重要である。
【００３１】
可塑剤は、重合した湿潤粘着性接着剤組成物とも相溶性である。可塑剤はレオロジーも変
化させて、コポリマーを湿潤粘着性接着剤特性を有する物質に転換させるので、可塑剤は
コポリマーと相溶性であるべきである。組成物からのあらゆる顕著な可塑剤滲みまたは移
行は、湿潤粘着性接着特性の損失を引き起こすことができる。
【００３２】
有用な可塑剤は湿潤粘着性接着剤組成物と相溶性であるので、可塑剤がひとたびコモノマ
ーまたは湿潤粘着性接着剤組成物に混合されると、可塑剤は相分離しない。「相分離」ま
たは「相分離する」とは、湿潤粘着性接着剤組成物中の純粋な可塑剤について、示差走査
熱量測定（ＤＳＣ）により融解またはガラス転移温度などの検出可能な熱転移が見られな
いことを意味する。組成物平衡または温度影響による軽度の分離などの湿潤粘着性接着剤
組成物からのあるいは組成物中の可塑剤のいくらかの移行は許容できるが、可塑剤は湿潤
粘着性接着剤組成物と可塑剤との間に相分離する程度までは移行しない。湿潤粘着性接着
剤組成物との可塑剤相容性は、可塑剤およびコモノマーの化学的性質によっても決定でき
る。例えばポリエーテル主鎖（ポリエチレングリコールなど）をベースとするポリマー可
塑剤は、特にアクリル酸などの酸性コモノマーがより高いレベルで使用される場合に、ポ
リエステル可塑剤よりも相溶性であることが観察される。
【００３３】
これらと同じ理由で、可塑剤は不揮発性でもある。可塑剤はわずかに相溶性の（メタ）ア
クリレートモノマーおよび親水性酸性コモノマーのために重合媒体の役割りを果たすよう
に、重合反応条件下で残存して安定でなくてはならない。湿潤粘着性接着特性を保持する
ためにも可塑剤は残存しなくてはならず、重合した湿潤粘着性接着剤組成物から顕著に蒸
発してはならない。
【００３４】
さらに可塑剤は、（メタ）アクリレートモノマーおよび親水性酸性コモノマーから形成し
たコポリマーの重合に反応し、または干渉するのを防止するために非反応性である。した
がってアクリレート官能性、メタクリレート官能性、スチレン官能性、またはその他のエ
チレン性不飽和のフリーラジカル的に反応性の官能性基を有する可塑剤は使用されない。
非反応性可塑剤は、重合反応、および／または可塑剤が連鎖移動または連鎖停止剤の役割
りを果たす場合に起きる、最終ポリマー構造変更の阻害または遅延も低減させる。このよ
うな望ましくない効果は、これらの可塑剤の存在下で重合した物質の性能および安定性に
悪影響を及ぼすことができる。連鎖停止は、望ましくない程度に高い残留揮発性物質（す
なわちコモノマーのより低い転換）にも帰結する。
【００３５】
特に有用な可塑剤としては、ポリエチレンオキシド、ポリプロピレンオキシド、ポリエチ
レングリコールなどの約１５０～約５，０００、好ましくは約１５０～約１，５００の量
平均分子量を有するポリアルキレンオキシドと、ＰＹＣＡＬ９４（ＩＣＩ　Ｃｈｅｍｉｃ
ａｌｓから市販されるポリエチレンオキシドのフェニルエーテル）などのアルキルまたは
アリール官能性を持たせたポリアルキレンオキシドと、Ｂｅｎｚｏｆｌｅｘ４００（Ｖｅ
ｌｓｉｃｏｌ　Ｃｈｅｍｉｃａｌｓから市販されるポリプロピレングリコールジベンゾエ
ート）などのベンゾイル官能性を持たせたポリエーテルと、ポリエチレンオキシドのモノ
メチルエーテルと、それらの混合物とが挙げられる。
【００３６】
可塑剤は、約１０～１００ｐｐｈ（（メタ）アクリレートモノマーおよび親水性酸性コモ
ノマー１００部あたりの重量部）の量で使用できる。典型的には可塑剤が、約１５～１０
０ｐｐｈの量で接着剤中に存在する。好ましくは可塑剤は、約３０～１００ｐｐｈ量ので
存在する。必要な可塑剤の量は、重合性混合物中で使用される（メタ）アクリレートモノ
マーと親水性酸性コモノマーのタイプおよび割合、そして組成物中で使用される可塑剤の
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化学クラスおよび分子量によって左右される。
【００３７】
開始剤
フリーラジカル開始剤は、好ましくは（メタ）アクリレートコモノマーと酸性コモノマー
との共重合を助けるために添加される。使用される開始剤のタイプは、重合過程に左右さ
れる。重合性混合物モノマーの重合に有用な光開始剤としては、ベンゾインメチルエーテ
ルまたはベンゾインイソプロピルエーテルなどのベンゾインエーテル、２－メチル－２－
ヒドロキシプロピオフェノンなどの置換ベンゾインエーテル、２－ナフタレン塩化スルホ
ニルなどの芳香族塩化スルホニル、および１－フェニル－１，１－プロパンジオン－２－
（ｏ－エトキシカルボニル）オキシムなどの光活性化オキシドが挙げられる。市販の光開
始剤の例は、ＩＲＧＡＣＵＲＥ６５１（Ｃｉｂａ－Ｇｅｉｇｙ　Ｃｏｒｐｏｒａｔｉｏｎ
から市販される２，２－ジメトキシ－１，２－ジフェニルエタン－１－オン）である。概
して光開始剤は、共重合性モノマーの重量を基準にして約０．００５～１重量％の量で存
在する。適切な熱開始剤の例としては、ＡＩＢＮ（２，２’－アゾビス（イソブチロニト
リル）、ｔｅｒｔ－ブチルヒドロペルオキシドなどのヒドロペルオキシド、およびベンゾ
イルペルオキシドやシクロヘキサンペルオキシドなどのペルオキシドが挙げられる。
【００３８】
連鎖移動剤
任意に組成物は、連鎖移動剤も含んで重合した組成物の分子量を調節しても良い。連鎖移
動剤はフリーラジカル重合を制御する物質であり、概して技術分野で既知である。適切な
連鎖移動剤としては、カーボンテトラブロマイドなどのハロゲン化炭化水素と、ラウリル
メルカプタン、ブチルメルカプタン、エタンチオール、イソオクチルチオグリコーレート
（ＩＯＴＧ）、２－エチルヘキシルチオグリコーレート、２－エチルヘキシルメルカプト
プロピオネート、２－メルカプトイミダゾール、および２－メルカプトエチルエーテルな
どのイオウ化合物と、それらの混合物とが挙げられる。
【００３９】
有用な連鎖移動剤の量は、連鎖移動剤の所望の分子量およびタイプに左右される。連鎖移
動剤は、典型的に全モノマー１００部あたり約０．００１部～約１０重量部、そして好ま
しくは約０．０１部～約０．５部、そして最も好ましくは約０．０２部～約０．２０部の
量で使用される。
【００４０】
無溶剤重合工程
米国特許番号第４，６１９，９７９号、および第４，８４３，１３４号で述べられた連続
フリーラジカル重合方法、米国特許番号第５，６３７，６４６号で述べられたバッチ反応
器を使用した実質的に断熱的な重合方法、および米国特許番号第５，８０４，６１０号で
述べられた包まれた重合性混合物を重合するための方法などの無溶剤重合方法もポリマー
を調製するのに利用しても良い。
【００４１】
この後者の方法の好ましい一実施態様では、（メタ）アクリレートモノマー、親水性酸性
コモノマー、可塑剤、開始剤、および任意の連鎖移動剤を含む０．１～５００ｇの重合性
混合物が、包装材料で完全に囲まれる。別の好ましい実施態様では、３～１００ｇの重合
性混合物が包装材料で囲まれる。発明の別の実施態様では、重合性混合物は包装材料で実
質的に囲まれる。さらに別の実施態様では、重合性混合物は包装材料のシート表面、ある
いは２枚の実質的に平行な一対のシート間に配置される。発明の別の実施態様では、重合
性混合物は、長さ：断面積の平方根の比が少なくとも３０：１である中空形材の包装材料
によって、実質的にまたは完全に囲まれる。
【００４２】
包装材料は、接着剤と組み合わせた際に、所望の接着剤特性に実質的に悪影響を与えない
材料から製造される。接着剤と包装材料の混合物から製造されたホットメルト被覆された
接着剤は、接着剤単独から製造されたホットメルト被覆された接着剤に比べて、改善され
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た接着剤特性を有するかもしれない。
【００４３】
包装材料は、好ましくは接着剤の加工温度（すなわち接着剤が流れる温度）以下で溶融す
る。包装材料は好ましくは２００℃以下、好ましくは１７０℃以下の融点を有する。好ま
しい実施態様では、融点は９０℃～１５０℃の範囲である。包装材料は、可撓性の熱可塑
性ポリマーフィルムであっても良い。包装材料は好ましくはエチレン－酢酸ビニル、エチ
レン－アクリル酸、ポリプロピレン、ポリエチレン、ポリプタジエン、またはイオノマー
フィルムから選択される。好ましい実施態様では、包装材料はエチレン－アクリル酸また
はエチレン－酢酸ビニルフィルムである。
【００４４】
包装材料の量は、材料のタイプおよび所望の最終特性に左右される。包装材料の量は、典
型的に重合混合物および包装材料の総重量の約０．５％～約２０％の範囲である。好まし
くは包装材料は、２％～１５重量％、そしてより好ましくは３％～５％の間である。この
ような包装材料は、接着剤の所望の特性に悪影響を与えない限り、可塑剤、安定剤、染料
、香料、充填剤、スリップ剤、アンチブロッキング剤、難燃剤、帯電防止剤、マイクロ波
受容体、熱伝導性粒子、導電性粒子、および／またはその他の材料を含有して、フィルム
の可撓性、取り扱い性能、可視性、またはその他の有用な特性を増大させても良い。
【００４５】
包装材料は、使用される重合方法に適しているべきである。例えば光重合では、重合をも
たらすのに必要な波長の紫外線に十分に透過性のフィルム材料を使用することが必要であ
る。
【００４６】
伝達エネルギーは、紫外線、可視光線、熱線、または熱伝導から選択されても良い。伝達
エネルギーは好ましくは紫外線または熱伝導である。好ましくは少なくとも８０％の接着
剤前駆体が接着剤に転換される。より好ましくは少なくとも９０％の接着剤前駆体が接着
剤に転換される。
【００４７】
熱重合は、組成物を重合するのに十分な時間、包まれた組成物を約４０℃～１００℃の間
の温度で熱交換媒体中に浸漬してもたらすことができる。熱交換媒体は、水、過フルオロ
化液体、グリセリン、またはプロピレングリコールなどの強制または衝突気体または液体
であっても良い。熱重合に必要な熱は、金属プラテン、熱金属ロール、またはマイクロ波
エネルギーによって提供されても良い。
【００４８】
重合が起きる温度は、開始剤の活性化温度によって左右される。例えばＤｕＰｏｎｔ　Ｃ
ｏｍｐａｎｙから市販される開始剤ＶＡＺＯ６４を使用した重合は約６５℃で実施できる
一方、これもＤｕＰｏｎｔ　Ｃｏｍｐａｎｙから市販されるＶＡＺＯ５２は約４５℃で使
用できる。
【００４９】
制御された温度の適切な液体熱交換媒体中で、重合を実行することが好ましい。適切な液
体熱交換媒体は、所望の反応温度に加熱された水である。市販の熱交換流体も使用できる
。熱重合に関するより詳しい情報は、その内容を本願明細書に引用した「Ｔｈｅｒｍａｌ
　Ｆｒｅｅ－Ｒａｄｉｃａｌ　Ｃｕｒｅ　Ａｄｈｅｓｉｖｅｓ　ａｎｄ　Ａｒｔｉｃｌｅ
ｓ　Ｍａｄｅ　Ｔｈｅｒｅｂｙ」と題された、１９９４年４月２６日に提出された米国特
許出願通し番号第０８／２３４，４６８号にある。
【００５０】
重合は、米国特許番号第４，１８１，７５２号で述べられたように紫外線（ＵＶ）に暴露
させても、もたらすことができる。好ましい実施態様では重合は、６０％を越え、好まし
くは７５％を越える発光スペクトルが２８０～４００（ｎｍ）の間で、強度が約０．１～
約２５ｍＷ／ｃｍ２であるＵＶ暗光により実行される。
【００５１】
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光重合中に、包まれた重合性混合物の周囲に冷却空気を吹き付けたり、包まれた重合性混
合物を冷却プラテンの上に転がしたり、あるいは包まれた重合性混合物を水浴または熱交
換液体に浸漬したりして、重合温度を調節することが望ましい。好ましくは包まれて重合
した性混合物は、水温約５℃～９０℃、好ましくは約３０℃未満の水浴に浸漬される。水
または液体の撹拌は、反応中にホットスポットを避けるのを助ける。
【００５２】
包まれて重合した湿潤粘着性接着剤組成物を使用して、接着剤およびその包装材料を容器
内に入れ、接着剤およびその包装材料を溶融して、塗布可能なホットメルト接着剤を製造
しても良い。このホットメルト接着剤を使用して、溶融した接着剤およびその包装材料を
シート物質または別の適切な基材にコーティングすることで、感圧接着剤シートを形成で
きる。シート物質は、好ましくはテープ裏材料または剥離ライナーから選択される。好ま
しくは重合した接着剤は、包まれた接着剤を溶融するのに十分な温度のホットメルトコー
ターに、包まれた接着剤を入れて十分に混合して混合物を形成し、それを基材上に被覆し
てホットメルト被覆される。このステップは、加熱した押出機、バルクタンク溶融器、メ
ルトオンデマンド、またはハンドヘルドホットメルト接着剤ガンの中で都合良く行える。
【００５３】
例えば被覆可能なホットメルト接着剤をフィルムダイから出して、引き続いて接着剤を移
動するプラスチックウェブまたはその他の適切な基材に接触させてデリバリできる。関連
したコーティング方法は、フィルムダイから塗布可能なホットメルト接着剤を押出し、裏
材料物質を同時押出して、層状生成物を冷却して接着剤テープを形成することを伴う。そ
の他の形成方法としては、塗布可能なホットメルト接着剤を急速に移動するプラスチック
ウェブまたはその他の適切な予備成形基材に直接接触させることが挙げられる。この方法
を使用して接着剤配合物は、回転式ロッドダイなどの可撓性のダイリップを有するダイを
使用して、移動する予備成形ウェブに塗布される。これらの連続方法のいずれかによって
形成された後、接着剤フィルムまたは層は、直接的方法（例えば冷却ロールまたは水浴）
および間接的方法（例えば空気または気体衝突）の双方を使用して急冷により固化できる
。
【００５４】
包まれた接着剤組成物は、接着剤がホットメルトコーティングされた後に活性化されても
良い、有効量の架橋剤をさらに含んでも良い。典型的には量は、（メタ）アクリレートモ
ノマーおよび親水性酸性コモノマー１００部を基準にして約０．０１～約５．０部の範囲
である。架橋剤は重合した接着剤にホットメルトコーティング前、またはその最中に添加
でき、あるいはそれは重合性混合物に添加できる。重合性混合物に添加される場合、架橋
剤は接着剤中の別個の化学種として無処置のままであることができ、あるいはそれはモノ
マーと共重合できる。架橋は好ましくはホットメルトコーティング後に開始され、架橋は
好ましくは紫外線、あるいはガンマ線または電子ビームなどのイオン化放射線によって開
始される（イオン化放射線の場合、別個の架橋剤の使用は任意である）。重合後およびホ
ットメルトコーティング前に添加できる好ましい架橋剤としては、米国特許番号第４，３
２９，３８４号、および第４，３３０，５９０号が述べるような、１，６－ヘキサンジオ
ールジアクリレートおよびトリメチロールプロパントリアクリレートなどの多官能性（メ
タ）アクリレートと、２，４－ビス（トリクロロメチル）－６－（４－メトキシフェニル
）－ｓ－トリアジンおよび２，４－ビス（トリクロロメチル）－６－（３，４－ジメトキ
シフェニル）－ｓ－トリアジンなどの置換トリアジンが挙げられる。好ましい架橋剤の別
のクラスは、米国特許番号第４，７３７，５５９号で開示されたものなどのオルト芳香族
ヒドロキシル基を含まない共重合性モノエチレン性不飽和芳香族ケトンコモノマーである
。特定例としては、パラ－アクリロキシベンゾフェノン、パラ－アクリロキシエトキシベ
ンゾフェノン、パラ－Ｎ－（メチルアクリロキシエチル）－カルバモイルエトキシベンゾ
フェノン、パラ－アクリロキシアセトフェノン、オルト－アクリルアミドアセトフェノン
、アクリレート化アントラキノンなどが挙げられる。
【００５５】
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適切な架橋剤のさらに別のクラスは、（３Ｍ　Ｃｏｍｐａｎｙに譲渡された）ＰＣＴ特許
出願ＷＯ９７／０７１６１、および米国特許番号第５，４０７，９７１号で述べられる多
官能性で放射線活性化できる架橋剤である。これらの架橋剤の一例は、１，５－ビス（４
－ベンゾイルべンゾキシ）ペンタンである。他に適切なのは、その内容を本願明細書に引
用した米国特許番号第４，１８１，７５２号で開示されるようなアントラキノン、ベンゾ
フェノン、およびそれらの誘導体などの水素引抜性カルボニルである。
【００５６】
アクリレートコポリマーは、例えば中圧水銀灯からの紫外線に暴露することで架橋できる
。紫外線によって活性化される架橋剤が、重合に使用されるのとは異なる波長のエネルギ
ーによって主に活性化されることが好ましい。例えば重合のために低強度の暗光を使用し
て、引き続く架橋には水銀灯を使用しても良い。
【００５７】
ステップはインラインで実行し、すなわち重合性混合物を包装材料で囲んで、重合してホ
ットメルト被覆してテープを形成し任意に架橋しても良く、あるいはステップは、別の時
点および場所で個々に実施しても良い。例えば包まれた初期重合した混合物を一時点で重
合して、別の時点で押出し架橋しても良い。
【００５８】
別の好ましいバルク重合方法では、本発明の湿潤粘着性（メタ）アクリレート感圧接着剤
は、その内容を本願明細書に引用した米国特許番号第４，１８１，７５２号で述べられた
技術に従って、光活性化重合方法によって調製される。溶剤不在下で、（メタ）アクリレ
ートモノマー、親水性酸性コモノマー、可塑剤、および光開始剤が共に混合され、約５０
０ｃｐｓ～約５０，０００ｃｐｓの範囲の粘度に部分的に重合されて塗布可能なシロップ
が得られる。代案としては（メタ）アクリレートモノマー、親水性酸性コモノマー、可塑
剤をヒュームド親水性シリカなどのチキソトロープ剤と混合して、塗布可能な厚さを達成
しても良い。次に架橋剤およびあらゆるその他の成分が、初期重合したシロップに添加さ
れる。代案としては、これらの成分（架橋剤を除き）を初期重合前にモノマー混合物に直
接添加することもできる。
【００５９】
得られる組成物は（紫外線透過性でも良い）基材上に被覆され、例えば窒素雰囲気などの
不活性（すなわち酸素のない）雰囲気中で、紫外射線に暴露して重合される。適切な基材
の例としては、剥離ライナー（例えばシリコーン剥離ライナー）およびテープ裏材料（下
塗りしたまたは下塗りしない紙またはプラスチックでも良い）が挙げられる。十分に不活
性な雰囲気は、上述の特許で述べられるように、重合性コーティングの層を実質的に紫外
線透過性のプラスチックフィルムで覆って、空気中のフィルムを通して紫外線ランプを使
用して照射しても達成できる。代案としては重合性コーティングを覆う代わりに、被酸化
性のスズ化合物を重合性シロップに添加して、米国特許番号第４，３０３，４８５号で述
べられたようにシロップの酸素耐性を増大させても良い。紫外光源は好ましくは、発光の
９０％が２８０～４００ｎｍの間（より好ましくは３００～４００ｎｍの間）で、最大が
３５１ｎｍである。
【００６０】
重合性混合物は、架橋剤または架橋剤の組み合わせも含有して、接着剤の剪断強度を増大
させても良い。有用な架橋剤としては、２，４，－ビス（トリクロロメチル）－６－（４
－メトキシフェニル）－ｓ－トリアジン、２，４－ビス（トリクロロメチル）－６－（３
，４－ジメトキシフェニル）－ｓ－トリアジン、およびその内容を本願明細書に引用した
米国特許番号第４，３２９，３８４号、および第４，３３０，５９０号で開示されたもの
などの発色団置換ハロ－ｓ－トリアジンなどの置換トリアジンが挙げられる。その他の有
用な架橋剤としては、トリメトールプロパントリアクリレート、ペンタエリトリトールテ
トラ－アクリレート、１，２－エチレングリコールジアクリレート、１，４－ブタンジオ
ールジアクリレート、１，６－ヘキサンジオールジアクリレート、および１，１２－ドデ
カノールジアクリレートなどの多官能性アルキル（メタ）アクリレートモノマーが挙げら
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れる。（メタ）アクリレート官能基の分子量が異なる様々なその他の架橋剤もまた有用で
あろう。概して架橋剤はモノマーを組み合わせた重量を基準にして、約０．００５～１重
量％の量で存在する。
【００６１】
その他の添加剤
その他の添加剤は重合性混合物に含まれ、あるいは配合またはコーティング時に添加して
、接着剤の特性を変化できる。このような添加剤または充填剤としては、顔料と、ガラス
またはポリマーバブルあるいはビーズ（発泡であってもなくても良い）と、繊維と、補強
剤と、疎水性または親水性シリカと、強化剤と、難燃剤と、抗酸化剤と、ポリエステル、
ナイロン、およびポリプロピレンなどの微粉砕したポリマー粒子と、安定剤とが挙げられ
る。添加剤は所望の最終特性を得るのに十分な量で添加される。
【００６２】
湿潤または湿った表面に接着する本発明の湿潤粘着性感圧接着剤は、多くの工業、商業、
および消費者用途において有用である。例えばこれらの湿潤粘着性接着剤は、創傷などの
湿った皮膚表面、あるいは湿気を帯びやすい身体領域に接着するテープ、包帯、ドレッシ
ング、およびレープなどの医療用途で有用である。また湿潤粘着性接着剤は、道路材料、
交通管制標識、および船舶または自動車コーティングおよび表面などの屋外または外部用
途にも利用される。さらに結露のために水分に曝されたり、水または氷に浸漬される食品
容器およびその他の製品のためのラベルも湿潤粘着性接着剤で被覆されなくてはならない
。
【００６３】
発明の範囲の制限を意図しない以下の実施例によって、この発明をさらに例証する。実施
例では、特に断りのない限りあらゆる部、割合、および百分率は重量による。以下の試験
方法を使用して、実施例で製造された湿潤粘着性接着剤組成物を評価し、特徴づけた。あ
らゆる物質は、特に断りのない限り例えばＡｌｄｒｉｃｈ　Ｃｈｅｍｉｃａｌｓ（ウィス
コンシン州ミルウォーキー）から市販される。
【００６４】
実施例
試験方法
引きはがし粘着力
引きはがし粘着力は、接着剤被覆された可撓性のシート物質を試験パネルから除去するの
に必要な力である。引きはがし粘着力は、特定の除去角度と速度で測定される。以下の手
順に従って測定された３Ｎ／ｄｍ以上の範囲の引きはがし粘着力は、概して本発明に従っ
た湿潤粘着性接着剤として許容可能とみなされる。以下の実施例では、この引きはがし粘
着力は、被覆されたシートのニュートン／デシメーター幅（Ｎ／ｄｍ）で表される。
【００６５】
手順は次の通りであった。
一片（１．２７ｃｍ幅）の接着剤被覆されたシートを清潔な試験プレートの水平表面に、
双方の表面が直線で少なくとも５ｃｍしっかり接触するようにして適用した。２ｋｇのハ
ンドゴムローラーを１回通過させて、ストリップをプレートにラミネートした。被覆され
たストリップの自由端を、それ自体にほとんど接触するようにして二つ折りにし、除去角
度が１８０°になるようにした。自由端を接着試験スケールに付着した。３０ｃｍ／分の
定速でプレートをスケールから遠ざけるように移動できる引張り試験機のジョーに、ガラ
ス試験プレートをクランプした。ガラス表面からテープが剥がれるに従って、読み取りを
ニュートンで記録した。データを試験中に観察された数値の範囲の平均で報告した。
【００６６】
コンプライアンス試験方法
コンプライアンス値は、その内容を本願明細書に引用した米国特許番号第４，７３７，５
５９号で述べられたクリープコンプライアンス手法の修正版を使用して得ることができる
。剥離ライナーを試験材料のサンプルから除去する。露出した接着剤表面を縦方向に、そ
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れ自身に折り返し、あるいはそれ自体にラミネートして「サンドイッチ」構造すなわち裏
材料／接着剤／裏材料を製造する。長方形ダイを使用して、等面積の２枚の試験サンプル
を切断する。１枚の試験サンプルを試験サンプルの長軸をプレートの短軸の中心にのせて
、剪断クリープレオメータの静止プレートの中心にのせる。剪断クリープレオメータの小
型非静止プレートを静止プレート上の第１のサンプルの中心にのせる。第２の試験サンプ
ルを小型非静止プレートの上面の中心にのせ、第１の試験サンプルの軸方向に一致させる
。第２の試験サンプルに大型静止プレートをのせて、非静止プレートのみが動けるように
アセンブリ全体を固定する。位置ずれを測定する電子装置を非静止プレートの一端に取り
付ける。プレートの反対側には、おもり（例えば５００ｇ）を取り付ける小型フックがあ
り、サンプルに位置ずれを起こす応力を提供する。次に式、
Ｊ＝２
（式中、Ａは試験サンプルの一面の面積であり、ｈは接着剤塊の厚さ（すなわち試験する
サンプルのマトリックスの厚さの２倍）であり、Ｘは位置ずれであり、ｆはひもに付着し
た質量に起因する力である。）を使用してコンプライアンスを計算する。Ａがｃｍ２で表
される場合、ｈはｃｍ、Ｘはｃｍでｆはダインであり、コンプライアンス値はｃｍ２／ダ
インで示される。
【００６７】
Ｉｎ　Ｖｉｖｏバイオ接着
湿潤粘着性アクリレート接着剤をｉｎ　ｖｉｖｏバイオ接着についても試験した。テープ
サンプルを秤量し、次にメスビーグル犬の乾燥した上歯肉組織に軽く圧力をかけてそっと
配置した。普通通りにイヌに摂食、飲水させた。２４時間後、サンプルを歯肉表面から除
去した。各サンプルについて、除去抵抗性評点を割り当てた（１＝容易な除去、９＝最も
除去抵抗性）。除去したサンプルを秤量し、サンプルの初期重量に対する重量増加（％）
として水取り込みを記録して、水取り込みについても測定した。
【００６８】
用語集
２ＥＨＡ：２－エチルヘキシルアクリレート
ＡＡ：アクリル酸
ＢＲＩＪ３０：ポリオキシエチレン（４）ラウリルエーテル（ＩＣＩ　Ａｍｅｒｉｃａｓ
，Ｉｎｃ．から市販される）
ＢＲＩＪ５２：ポリオキシエチレン１０オレイルエーテル（ＩＣＩ　Ａｍｅｒｉｃａｓ，
Ｉｎｃ．から市販される）
ＩＯＡ：イソオクチルアクリレート
ＩＯＴＧ：イソオクチルチオグリコーレート
ＩＲＧ６５１：ＩＲＧＡＣＵＲＥ６５１、２，２－ジメトキシ－２－フェニルアセトフェ
ノン光開始剤（Ｃｉｂａ　Ｇｅｉｇｙ　Ｃｏ．から市販される）
ＩＲＧ１８４：ＩＲＧＡＣＵＲＥ１８４、ヒドロキシシクロヘキシルフェニルケトン光開
始剤（Ｃｉｂａ　Ｇｅｉｇｙ　Ｃｏ．から市販される）
ＩＲＧ１０７６：ＩＲＧＡＮＯＸ１０７６、オクタデシル８（３，５－ｔｅｒｔ－ブチル
－４－ヒドロキシフェノール）プロピオネート抗酸化剤（Ｃｉｂａ　Ｇｅｉｇｙ　Ｃｏ．
から市販される）
ＬＡ：ラウリルアクリレート
ＭＰＥＧ５５０：ＣＡＲＢＯＷＡＸ　ＭＰＥＧ５５０、およそ５５０の分子量を有するメ
トキシポリエチレングリコール（Ｕｎｉｏｎ　Ｃａｒｂｉｄｅ　Ｃｏｒｐ．から市販され
る）
ＰＰＧ１０００：およそ１０００の分子量を有するポリプロピレングリコール（Ａｌｄｒ
ｉｃｈ　Ｃｈｅｍｉｃａｌから市販される）
ｐｐｈ：百分率
ＰＹＣＡＬ９４：ポリエチレンオキシド可塑剤のフェニルエーテル（ＩＣＩ　ＣＨＥＭＩ
ＣＡＬｓ，Ｉｎｃ．から市販される）
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ＴＭＮ－３：ＴＥＲＧＩＴＯＬ　ＴＭＮ－３、３１２の分子量を有するポリエチレンオキ
シドの２，６，８－トリメチル－４－ノノキシエーテル（Ｕｎｉｏｎ　Ｃａｒｂｉｄｅ　
Ｃｏｒｐ．から市販される）
ＴＲＩＴＯＮ　Ｘ３５：ＴＲＩＴＯＮ非イオン性界面活性剤Ｘ－３５、３－エチレンオキ
シド反復単位を有するポリエチレンオキシドのオクチルフェノキシエーテル（Ｕｎｉｏｎ
　Ｃａｒｂｉｄｅ　Ｃｏｒｐ．から市販される）
ＴＲＩＴＯＮ　Ｘ１１４：ＴＲＩＴＯＮ非イオン性界面活性剤Ｘ－３５、７－８エチレン
オキシド反復単位を有するポリエチレンオキシドのオクチルフェノキシエーテル（Ｕｎｉ
ｏｎ　Ｃａｒｂｉｄｅ　Ｃｏｒｐ．から市販される）
【００６９】
実施例１～１３－包まれて重合したアクリレート湿潤粘着性接着剤組成物の調製　包まれ
て重合したアクリレート湿潤粘着性接着剤組成物は、以下の方法に従って包まれて重合さ
れ、被覆されて試験された。６４μｍの厚さを有し、６モル％のビニル酢酸含量のヒート
シール可能なエチレンビニル酢酸フィルムの２枚のシート（ＶＡ２４、イリノイ州ショー
ムバーグのＣｏｎｓｏｌｉｄａｔｅｄ　Ｔｈｅｒｍｏｐｌａｓｔｉｃｓ　Ｃｏ．から市販
される）を外側端と底でヒートシールして、およそ５ｃｍ幅の寸法の長方形パウチを形成
した。表１に示す（メタ）アクリレートモノマー、親水性酸性コモノマー、可塑剤、開始
剤、および連鎖移動剤を含む重合性混合物を調製して、各混合物の２０ｍｌをシリンジを
通じてパウチのシールしていない端からデリバリした。次に充填したパウチのシールして
いない端をヒートシールして、１９ｇの重合性混合物を含有する５ｃｍ×８．９ｃｍのパ
ウチを形成した。
【００７０】
パウチを約１６℃に保持される水浴に入れて、強度約３．５ｍＷ／ｃｍ２の紫外線に８．
５分間暴露した（ＵＶ暴露時間）。発光の約９０％が３００～４００ナノメートル（ｎｍ
）でピーク発光が３５１ｎｍのランプから、放射線を供給した。
【００７１】
【表１】
表１

【００７２】
次に各混合物の２個のパウチをＢｒａｂｅｎｄｅｒ　Ｐｒｅｐ　Ｃｅｎｔｅｒ（カナダ国
オンタリオ州ミシソーガのＢｒａｂｅｎｄｅｒ　Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｉｅ　Ｉｎｃ．から
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市販される）で、３０ｃｃのボールを使用しボール温度を約１３０℃に設定して混合した
。混合された組成物を一晩室温に冷却させ、次にストリップに切断して、一軸押出機（Ｒ
ａｎｄｃａｓｔｌｅ　Ｍｉｃｒｏｔｒｕｄｅｒ、ニュージャージー州シーダーグローブの
Ｒａｎｄｃａｓｔｌｅ　Ｅｘｔｒｕｓｉｏｎ　Ｓｙｓｔｅｍｓから市販される）中に供給
した。押出機のバレルを３つのゾーンで約１２０℃～約１５０℃の温度に加熱して、２イ
ンチ幅コーティングダイを１５０℃の温度に加熱した。組成物を（引きはがし粘着力およ
びコンプライアンス試験のために）５０μｍの厚さ、（ｉｎ　ｖｉｖｏバイオ接着試験の
ために）３７５μｍの厚さで、シリコーン剥離コーティングで両面を処理された剥離ライ
ナーに被覆した。引きはがし粘着力およびコンプライアンス試験の目的で、被覆された組
成物を１２．５μｍの厚さを有する下塗りしたポリエステル裏材料に移動してテープサン
プルを調製した。ｉｎ　ｖｉｖｏ試験のためには、３７５μｍ厚さのコーティングを長方
形パッチ（０．５ｃｍ×１．８ｃｍ）に切断して、ビーグル犬の上の歯肉組織に過剰な唾
液をガーゼパッドで拭ってから適用した。
【００７３】
ポリプロピレン試験プレートに対して上述のように、これらのサンプルの「濡れ」および
「乾燥」引きはがし粘着力およびコンプライアンスを測定した。「濡れ」引きはがし粘着
力およびコンプライアンス測定は、基材への適用直前またはコンプライアンスの場合は試
験直前に、最初に接着剤組成物表面を水に３０秒間接触させてから実施した。これらの試
験結果を表２に示す。
【００７４】
【表２】
表２

【００７５】
Ｉｎ　ｖｉｖｏバイオ接着試験も上述の方法に従って３７５μｍの被覆されたサンプルで
実施した。これらの試験結果を表３に示す。
【００７６】
【表３】
表３
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【００７７】
実施例１４～１６および比較例Ｃ１－包まれて重合したアクリレート湿潤粘着性接着剤組
成物の抗酸化剤なしでの調製
実施例１４～１６は、ＩＲＧＡＮＯＸ１０７６抗酸化剤が添加されず、光開始剤がＩＲＧ
ＡＣＵＲＥ６５１に代えられたこと以外は、実施例１～１３と同じ方法を使用して包まれ
て重合された。比較例Ｃ１は、従来のアクリル感圧接着剤調合物であり、基準組成物の役
割りを果たす。これらの組成物については表４に示す。
【００７８】
【表４】
表４

【００７９】
包まれて重合された接着剤を溶融加工し、シリコン処理された剥離ライナー上に５０μｍ
の厚さに被覆して、コーティングを２５μｍの厚さの二軸延伸ポリプロピレン裏材料に移
動して、様々な非生物学的試験プレートに対する「乾燥」および「濡れ」引きはがし粘着
力試験のためのテープサンプルを形成した。「濡れ」試験は、試験プレート表面に水を注
いで、次にテープサンプルを水表面に１５秒間重ねて、次に水を通して５ｃｍ幅×３．７
５ｃｍ直径のゴムローラーで構造物を試験パネルに押しつけて実施した。引き剥がし試験
は表面への適用の３０分以内に実施した。これらの試験結果を表５に示す。
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【００８０】
【表５】
表５

【００８１】
実施例１７～２３－抗酸化剤なしで溶剤から被覆される包まれて重合したアクリレート湿
潤粘着性接着剤組成物の調製
実施例１７～２３は、ＩＲＧＡＮＯＸ１０７６抗酸化剤を添加しなかったこと以外は、実
施例１～１３と同じ方法を使用して包まれて重合された。これらの組成物を表６に示す。
組成物をパウチから取り出して、イソプロパノール溶剤に溶解して湿潤粘着性アクリレー
ト接着剤組成物の３０％溶液を形成した。次に溶液をシリコン処理された剥離ライナー上
にナイフコーティングして、２００°Ｆのオーブンで３０分間乾燥して、５０μｍの厚さ
を有する接着剤コーティングを形成した。たて方向７５デニールおよびよこ方向１５０デ
ニールを有する織布アセテート裏材料を被覆された組成物に押しつけて圧迫し、次に構造
物を２．５ｃｍ幅のテープサンプルに切断して、乾燥したおよび湿潤ヒト皮膚試験表面か
らの引きはがし粘着力を試験した。テープサンプルを湿潤皮膚表面に適用する前に、湿潤
タオルを試験皮膚表面に１５分間のせて皮膚表面を湿らせた。試験サンプルを適用の１５
分以内に引き剥がした。これらの引きはがし粘着力の試験結果を表６に示す。
【００８２】
【表６】
表６
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【００８３】
この発明の範囲と精神を逸脱することなく、この発明の様々な修正と変更ができることは
当業者には明らかであり、この発明は上述の例証のための実施態様によって不当に制限さ
れないものとする。あらゆる出版物および特許は、個々の出版物または特許の内容を具体
的かつ個別に本願明細書に引用したものとする。
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