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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　芳香族多官能カルボジイミドを重合する方法であって、前記芳香族多官能カルボジイミ
ドをカルボン酸塩と１５℃～９０℃の温度で接触させることを含み、前記芳香族多官能カ
ルボジイミドが、１．３～６の平均カルボジイミド官能価を有するカルボジイミドプレポ
リマーであり、前記カルボジイミドプレポリマーが、（ｉ）ジフェニルメタンジイソシア
ネートおよび前記カルボジイミドプレポリマーの重量に基づいて３１重量％～４５重量％
の脂肪族ポリオールの重合残基、（ｉｉ）カルボジイミド基、ならびに（ｉｉｉ）脂肪族
置換基を有するウレタン基を含み、前記カルボジイミドプレポリマーが、前記カルボジイ
ミドプレポリマーの重量に基づいて２重量％～５重量％のカルボジイミド基含量を有する
、方法。
【請求項２】
　カルボジイミドプレポリマーとカルボン酸塩とを含む硬化性樹脂組成物であって、前記
カルボジイミドプレポリマーが、各カルボジイミド基に隣接する２つの芳香族置換基を有
し、芳香族多官能カルボジイミドが、１．３～６の平均カルボジイミド官能価を有するカ
ルボジイミドプレポリマーであり、前記カルボジイミドプレポリマーが、（ｉ）ジフェニ
ルメタンジイソシアネートおよび前記カルボジイミドプレポリマーの重量に基づいて３１
重量％～４５重量％の脂肪族ポリオールの重合残基、（ｉｉ）カルボジイミド基、ならび
に（ｉｉｉ）脂肪族置換基を有するウレタン基を含み、前記カルボジイミドプレポリマー
が、前記カルボジイミドプレポリマーの重量に基づいて２重量％～５重量％のカルボジイ
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ミド基含量および前記カルボジイミドプレポリマーの重量に基づいて１重量％以下の残留
イソシアネート基含量を有し、前記カルボン酸塩の量が、硬化性樹脂組成物の合計に対す
る割合で、固形分に基づき０．０３重量％～０．３重量％である、硬化性樹脂組成物。
【請求項３】
　前記カルボジイミドプレポリマーが、前記カルボジイミドプレポリマーの重量に基づい
て３０重量％～５０重量％のポリエーテルポリオールの重合残基を含み、前記カルボン酸
塩がカプセル内に収容されている、請求項２に記載の硬化性樹脂組成物。
【発明の詳細な説明】
【背景技術】
【０００１】
　本発明は概して芳香族カルボジイミドを低温で硬化する方法に関する。
【０００２】
　芳香族カルボジイミドを硬化する方法は周知である。例えば、Ｇ．Ｃ．Ｒｏｂｉｎｓｏ
ｎ，Ｊ．Ｐｏｌｙ．Ｓｃｉ，Ｐａｒｔ　Ａ．，Ｖｏｌ．２，３９０１－３９０８（１９６
４）は、感湿有機金属触媒を用いるか、または高温に加熱することによるカルボジイミド
の重合を開示している。
【０００３】
　しかしながら、より商業的に有用な、カルボジイミドを硬化する代替的な方法が求めら
れている。
【発明の概要】
【０００４】
　本発明は芳香族多官能カルボジイミドを重合する方法を対象とし、本方法は、芳香族多
官能カルボジイミドをカルボン酸塩に１５℃～９０℃の温度で接触させることを含む。
【０００５】
　本発明はさらに、カルボジイミドプレポリマーとカルボン酸塩とを含む硬化性樹脂組成
物を対象としており、カルボジイミドプレポリマーは各カルボジイミド基に隣接する２つ
の芳香族置換基を有する。
【発明を実施するための形態】
【０００６】
　特筆されない限りは、全ての割合は重量パーセント（重量％）であり、全ての温度は℃
である。特筆されない限りは、ポリマーの構成成分の割合は固形分を基準とする、すなわ
ち、溶媒を除外する。「多官能」とは、１分子またはポリマー鎖毎に１つを超えるイソシ
アネートまたはカルボジイミド基を有することを意味する。「芳香族多官能カルボジイミ
ド」は、少なくとも１．２の平均カルボジイミド官能価を有し、各カルボジイミド基に隣
接して２つの芳香族置換基を有する任意のカルボジイミドである、すなわち、各カルボジ
イミド基は－Ａｒ－Ｎ＝Ｃ＝Ｎ－Ａｒ－構造の一部であり、Ａｒは二官能性芳香族置換基
、例えば－Ｃ６Ｈ４－ＣＨ２－Ｃ６Ｈ４－である。芳香族置換基は、少なくとも１つの芳
香族環を有し、６～２０個の炭素原子を有するものである。好ましい芳香族多官能カルボ
ジイミドおよびカルボジイミドプレポリマーには、ジフェニルメタンジイソシアネート（
ＭＤＩ）およびトルエンジイソシアネート（ＴＤＩ）のイソシアネート末端プレポリマー
に由来するもの、好ましくはＭＤＩプレポリマーに由来するもの、およびポリオールが含
まれる。ＴＤＩはこの名称で販売される市販品を示し、主に２，４－異性体であり、２，
６－異性体、およびその他の異性体を少量有する。ＭＤＩは４，４’および２，４’異性
体の混合物であってもよい。
【０００７】
　好ましくは、芳香族多官能カルボジイミドは１．２～１０、好ましくは１．３～６、好
ましくは１．４～５、好ましくは１．５～４の平均カルボジイミド官能価を有する。好ま
しくは、芳香族多官能カルボジイミドはカルボジイミドプレポリマーである。好ましくは
、芳香族多官能カルボジイミドは、０．５重量％～６重量％、好ましくは１重量％～５重
量％、好ましくは２重量％～５重量％のカルボジイミド含量（すなわち、固形分に基づく
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化合物またはポリマー鎖におけるカルボジイミド基、－Ｎ＝Ｃ＝Ｎ－の量）を有する。
【０００８】
　好ましくは、本発明のカルボジイミドプレポリマーは、（ｉ）芳香族多官能イソシアネ
ートおよび脂肪族ポリオールの重合残基、（ｉｉ）カルボジイミド基、ならびに（ｉｉｉ
）脂肪族置換基を有するウレタン基を有する。プレポリマーには遊離芳香族多官能イソシ
アネートが存在していてもよい。好ましくは、カルボジイミドプレポリマーは、１．２～
１０、好ましくは１．８～６、好ましくは２～５の平均カルボジイミド官能価を有する。
好ましくは、カルボジイミドプレポリマーは０．５重量％～６重量％、好ましくは１重量
％～５重量％、好ましくは２重量％～５重量％のカルボジイミド含量を有する。好ましく
は、プレポリマーは、芳香族多官能イソシアネートおよび脂肪族ポリオールからイソシア
ネート末端プレポリマーを形成し、続いて触媒を用いてイソシアネート基の２５～７５％
（好ましくは３０～５０％、好ましくは３５～４５％）をカルボジイミド基に変換して、
触媒を失活させ、最後に、残る実質的に全てのイソシアネート基を脂肪族アルコールと反
応させて脂肪族置換基を有するウレタン基を形成することによって生成される。このイソ
シアネート基からカルボジイミド基への部分変換によって、プレポリマーにおける重量％
イソシアネートを、イソシアネート基の初期範囲である５重量％～１７重量％（好ましく
は６重量％～１５．５重量％）から最終範囲である４重量％～１０重量％イソシアネート
（好ましくは６重量％～９重量％イソシアネート）に低下させる。好ましくは、これらの
ステップの全てが２５℃～１１０℃、好ましくは４０℃～１００℃、好ましくは５０℃～
９５℃の範囲内の温度で行われる。好ましくは、触媒は環状リン化合物であり、例えば、
置換ホスホレン－１－オキシド、ホスフェタン４－オキシド、または１，３－ジアザホス
ホリジン－オキシド、好ましくは１，３－ジメチルホスホリン－１－オキシド、１－エチ
ル－３－メチルホスホリン－１－オキシド、１－フェニル－３－メチルホスホリン－１－
オキシド、１－フェニルホスホレン－１－オキシド、１，３，２－ジアザホスホリジン－
２－オキシドまたは３－メチル－１－フェニル－２－ホスホレン－１－オキシドである。
好ましくは、触媒は３－メチルフェニル－２－ホスホレン－１－オキシドである。好まし
くは、触媒は、トリメチルシリル化合物またはルイス酸、好ましくはリン酸トリス（トリ
メチルシリル）、または三フッ化ホウ素を添加することで失活される。
【０００９】
　好ましくは、カルボジイミドプレポリマーの残留イソシアネート含量は１重量％以下で
あり、好ましくは０．５重量％以下であり、好ましくは０．３重量％以下であり、好まし
くは０．２重量％以下である。好ましくは、イソシアネート末端プレポリマーを生成する
のに用いられる芳香族多官能イソシアネートは、２～２．５、好ましくは２～２．２の平
均イソシアネート官能価を有する。好ましくは、芳香族多官能イソシアネートはＭＤＩま
たはＴＤＩ、好ましくはＭＤＩである。好ましくは、脂肪族ポリオールはヒドロキシ末端
ポリエステルまたはポリエーテルポリオール、好ましくはポリエーテルポリオールである
。好ましくは、脂肪族ポリオールは２～２．５、好ましくは２～２．２、好ましくは２～
２．１の平均ヒドロキシル官能価を有する。好ましくは、ポリエーテルポリオールは、エ
チレン－オキシド、プロピレン－オキシドまたはその組み合わせの重合残基を含む。好ま
しくは、ポリエーテルポリオールはプロピレン－オキシドの重合残基を少なくとも７０重
量％、好ましくは少なくとも８０重量％、好ましくは少なくとも９０重量％、好ましくは
少なくとも９５重量％含む。好ましくは、カルボジイミドプレポリマーは、脂肪族ポリオ
ールの重合残基を２５重量％～５５重量％、好ましくは３０重量％～５０重量％、好まし
くは３１重量％～４５重量％含む。好ましくは、脂肪族ポリオールは５００～２５００、
好ましくは８００～２２００、好ましくは１０００～２０００のＭｎを有する。カルボジ
イミドプレポリマーを生成するのに、２つ以上のイソシアネートおよび／または２つ以上
のポリオールを用いてもよい。好ましくは、カルボジイミドプレポリマーは芳香族多官能
イソシアネートの重合残基を３０重量％～６０重量％、好ましくは４０重量％～５５重量
％、好ましくは４２重量％～５３重量％含む。好ましくは、脂肪族アルコールは１～８個
の炭素原子、好ましくは１～４個の炭素原子を有する単官能アルコールである。好ましく
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は、脂肪族アルコールは直鎖状または分枝状の第一級もしくは第二級アルコールであり、
好ましくは第一級アルコールである。好ましい脂肪族アルコールには、メタノール、エタ
ノール、ｎ－プロパノール、イソプロパノール、ｎ－ブタノール、ｓｅｃ－ブタノール、
イソブタノール、またはｔｅｒｔ－ブタノールが含まれ、好ましくはメタノール、エタノ
ール、ｎ－プロパノール、またはｎ－ブタノールであり、好ましくはｎ－ブタノールであ
る。好ましくは、カルボジイミドプレポリマーにおける残留脂肪族アルコールの量は５％
以下、好ましくは３％以下、好ましくは２％以下、好ましくは１％以下、好ましくは０．
５％以下である。
【００１０】
　好ましくは、芳香族多官能カルボジイミドまたはカルボジイミドプレポリマーの硬化に
触媒作用を及ぼすのに用いられるカルボン酸塩は、２～１８個の炭素原子、好ましくは２
～８個、好ましくは２～４個の炭素原子を有するカルボン酸の塩である。モノカルボン酸
の塩が好ましい。好ましくは、カルボン酸の塩は、ハロゲンまたはヒドロキシ基と未置換
もしくは一置換であり、好ましくは未置換である。特に好ましいカルボン酸塩は酢酸塩で
ある。好ましくは、カチオンはアルカリ金属であり、好ましくはリチウム、ナトリウムま
たはカリウムであり、好ましくはナトリウムまたはカリウムであり、好ましくはカリウム
である。好ましくは、芳香族多官能カルボジイミドは１５℃～９０℃、好ましくは２０℃
～８５℃、好ましくは２５℃～６０℃でカルボン酸塩と接触される。好ましくは、カルボ
ン酸塩の量は、硬化性樹脂組成物の合計に対する割合で、固形分に基づき０．０１重量％
～０．５重量％、好ましくは０．０３重量％～０．３重量％、好ましくは０．０５重量％
～０．２重量％である。好ましくは、硬化性樹脂組成物は、アルコキシド、チタン化合物
、銅化合物、有機リチウム化合物およびハロゲン化アルミニウムを実質的に含まない。本
明細書に用いられる「実質的に含まない」とは、０．５重量％未満、好ましくは０．３重
量％未満、好ましくは０．２重量％未満、好ましくは０．１重量％未満、好ましくは０．
０５重量％未満、好ましくは０．０３重量％未満、好ましくは０．０２重量％未満、好ま
しくは０．０１重量％未満有することを意味する。
【００１１】
　本発明の好ましい実施形態では、カルボン酸塩は不活性媒体に封入されており、積層プ
ロセスにおける機械的圧力または熱によって封入材料が除去されるまで硬化物に触媒作用
を及ぼすことなく、封入されたカルボン酸塩（「触媒」）がカルボジイミドプレポリマー
または芳香族多官能カルボジイミドに組み込まれることを可能にする。封入される触媒は
典型的に、触媒周りにシェルを蒸着させることで生成される。触媒はカプセル内の単一孔
またはリザーバ、もしくはカプセル内の多数の孔の中に収容されていてもよい。シェルの
厚さは用いられる材料、触媒の充填レベル、カプセルの形成方法、および意図される最終
使用方法によってかなり変動し得る。触媒の充填レベルは、封入される触媒の重量に基づ
いて、好ましくは５～９０％、好ましくは１０～９０％、好ましくは３０～９０％である
。特定の封入プロセスは他に比べてより高いコア容積充填に適する。早期破損または漏出
を確実にするには２つ以上のシェルが望ましい場合がある。
【００１２】
　封入された触媒は、液滴形成、界面付加および縮合、エマルション重合、マイクロ流体
重合、逆ミセル重合、空気サスペンション、遠心押出、噴霧乾燥、プリル化、ＢＩＴＥＭ
プロセス、パンコーティング、およびＭ－ＣＡＰＴＭ封入プロセスを含むがこれらに限定
されない任意の多種多様なマイクロ封入法によって生成可能である。
【００１３】
　液滴形成は、カプセル壁形成の基本的なプロセスである。液滴形成プロセスの例が、米
国特許第２，８００，４５７号および同第２，８００，４５８号に記載されている。Ｍ－
ＣＡＰＴＭプロセスは、圧力で破裂可能な高コア充填容積（＞７５％）を有する３０ミク
ロン粒子径の封入触媒を生成する上で好ましい方法として認識されている。Ｍ－ＣＡＰＴ
Ｍプロセスは、米国特許第５，２７１，８８１号に具体的に記載されている。プリル化も
また、封入の好ましい方法として認識されており、触媒の早期放出を防止するために優れ
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た障壁性質を有する高結晶質ワックスを使用することを可能にする。噴霧凝固、噴霧冷却
または溶融噴霧としても知られるプリル化は、０．５μｍ～３０００μｍの間の大きさで
典型的には５～５０％の触媒の充填レベルを有するカプセルを提供する。プリル化法によ
る封入に好適なシェル材料としては、パラフィンワックス、合成ワックス、マイクロクリ
スタリンワックス、植物ワックス、ポリエチレンワックス、および低分子量ポリマーが挙
げられる。最も好ましいプリル化用のシェル材料は、パラフィンワックス、ポリエチレン
ワックス、融点が４０～１２０℃のフィッシャー・トロプシュワックスである。ＢＩＴＥ
Ｍプロセスは、塩基の水溶液の別の好適な封入法である。これは、触媒の早期放出を防止
するための優れた障壁性質を有する高結晶性ワックスの使用を可能にする。このプロセス
は結果として、水溶触媒液を含む小さいチャンバがワックスマトリックスに埋め込まれる
、５０～５００μｍのカプセルを得る。プリル化法によって封入するための好適なシェル
材料としては、パラフィンワックス、合成ワックス、マイクロクリスタリンワックス、植
物性ワックス、ポリエチレンワックス、および低分子量ポリマーが挙げられる。最も好ま
しいプリル化用のシェル材料はパラフィンワックス、ポリエチレンワックス、融点が４０
～１２０℃のフィッシャー・トロプシュワックスである。封入法とは独立して、触媒を封
入するために用いられる材料は、合成ワックス、マイクロクリスタリンワックス、植物性
ワックス、ポリエチレンワックス、ポリアミド、ポリ尿素（例えば、ポリメチル尿素また
はＰＭＵ）、マイケル付加ポリマー（すなわち、アセトアセテートまたはマロン酸塩など
のドナーと多官能アクリレートなどの受容体との反応生成物）、ポリアクリレート、側鎖
結晶化可能ポリアクリレート、ポリビニルアルコール、ホウ酸塩などの架橋体を用いた架
橋ポリビニルアルコール、ポリジメチルシロキサン、カルボキシメチルセルロース、ポリ
スチレン、ポリエチレンビニルアセテートコポリマー、ポリエチレンアクリレートコポリ
マー、ポリアルファオレフィン、ポリエチレン、不均一触媒反応によって調製される（例
えば、メタロセン触媒による）ポリエチレン、ポリプロピレン、不均一触媒反応によって
調製される（例えば、メタロセン触媒による）ポリプロピレンが挙げられる。
【００１４】
　パラフィンワックス、合成ワックス、およびポリエチレンワックスなどの高結晶性、著
しい融点の材料、および側鎖結晶化可能ポリアクリレートなどの高結晶、低分子量ポリマ
ーは、組成物の最終的な加工条件と一致する融点の程よい選択によって、熱によって誘発
される触媒の放出の可能性を提供する。
【００１５】
　封入される触媒を含有する一液型配合物における反応生成物の反応の早期開始を防止す
るのに十分なシェル強度および全体性を提供するために、いくつかのシェルまたはいくつ
かの別々のコーティングの使用が望ましい場合がある。そのような多シェルカプセルの例
としては、パラフィンワックスまたはマイクロクリスタリンワックスのシェル（例えばプ
リル化によって得られる）に続いてポリメチル尿素（ＰＭＵ）シェルを有するものが挙げ
られる。別の例としては、ワックスシェルの後にマイケル付加の炭素によって調製される
シェルを有するものを使用することが挙げられる。カプセルの好ましい粒子径は０．１～
１０００μｍ、より好ましくは０．１～５００μｍ、および最も好ましくは０．１～１０
０μｍである。カプセルの粒子径は、所定条件下で破裂することを確実にするために、用
途に合わせられていてもよい。
【００１６】
　本系の成分は、基板上に塗布される前に溶媒で希釈される。本明細書内でその用語が用
いられるように、溶媒は２５℃では液状であり、大気圧下で１００℃以下の沸点を有する
物質である。好ましくは、基板に塗布される状態の系の混合成分は固形分を４５～７５重
量％、好ましくは４６～６０重量％、好ましくは４７～５５重量％、好ましくは４８～５
３重量％含む。好適な溶媒には、酢酸エチル、酢酸メチルおよびメチルエチルケトンが含
まれる。酢酸エチルが特に好ましい。
【００１７】
　本発明の硬化性樹脂組成物は２つの成分の採用を考慮し、好ましくは結合剤を形成する
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べく基板に塗布される前か塗布される間に、好適なミキサー（例えば、電気的に、空気圧
によって、またはその他の動力源の機械的ミキサー、もしくは静的ミキサー）を用いて混
合される。よって、カルボジイミドプレポリマー成分は典型的にカルボン酸塩成分とは別
にパッケージングされる。混合は、積層プロセスの前に任意の好適な時間で行われてもよ
い。全ての存在するステップは、室温または超周囲条件下にて行われてもよい。例えば、
２つの成分を混合する直前に加熱して、塗布および積層プロセス中に昇温状態で塗布して
もよい。温度は５０℃を超えないのが好ましい。希望に応じて、結果として得られる積層
体に加熱または冷却を適用してもよい。好ましくは、混合接着組成物をフィルムに移すと
きにグラビアシリンダが用いられ、続いて第２のフィルムに積層される。
【００１８】
　本発明の結合剤は２～５つの基板を結合するのに便利である。基板は類似する材料でも
異なる材料でもよい。好ましい実施形態では、第１の基板層に結合剤の層が塗布されて、
結果として得られる結合剤層を第２の基板層で被覆して２つの基板が結合剤の乾燥層によ
って結合される積層体を形成する。積層体に第３および第４層目のフィルムを加えて、３
層または４層の積層体を形成してもよい。好ましい実施形態では、基板層は基板材料のロ
ールの形態で提供される。シートは約０．５～１０ミルの厚さであってもよい。より大き
な厚さも可能であり、より小さな厚さも同様である（例えば、約５ミクロン以上）。
【００１９】
　本発明の組成物は、グラビア印刷、フレキソ印刷、従来または無気の噴霧、ロール塗布
、はけ塗り、巻線型ロッド塗布法（ｗｉｒｅ　ｗｏｕｎｄ　ｒｏｄ　ｃｏａｔｉｎｇ）、
ナイフコーティングなどの従来の塗布法、またはカーテン、フラッド、ベル、ディスク、
および浸漬コーティングプロセスなどのコーティングプロセスを用いて、望ましい基板に
塗布可能である。結合剤のコーティングは表面全体、または、端に沿って、もしくは断続
的な位置など、一部のみに行われてもよい。結合剤は、プラスチックフィルム、金属フィ
ルムまたは金属化プラスチックフィルムを積層するためのパッケージングおよびシーリン
グ用途に特に魅力的である。特に好ましいフィルムとしては、低密度ポリエチレン、高密
度ポリエチレン、ポリプロピレン（鋳造、吹込延伸、二軸延伸）、ナイロン、ポリスチレ
ン、共押出フィルム、ポリエステルフィルム、セラミック（ＳｉＯｘ、ＡｌＯｘ）コーテ
ィング済フィルム（ポリエステル、ナイロンなど）、ポリアクリル酸コーティング済フィ
ルム（ポリエステル、ナイロンなど）、ポリ塩化ビニリデンコーティング済フィルム、金
属化フィルム（ポリエステル、ポリプロピレンなど）などが挙げられる。
【００２０】
　実施例
　溶液粘度を、およそ２５℃の温度で動作し、測定される粘度範囲に適切な付属品を有す
るブルックフィールド粘度計を用いて測定した。純樹脂粘度を、示される温度で、スピン
ドル＃２７を有する恒温装置少量サンプルアダプタおよびサンプルチャンバを用いて、ブ
ルックフィールド粘度計で測定した。樹脂は以下の手順に記載のとおりに調製された。
【００２１】
　実施例１：カルボジイミドプレポリマー調製
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【表１】

　樹脂特性：５．９９％カルボジイミド、当量６６７．７８。粘度：４５℃にて３２３，
０００ｃＰ、４５℃にて１７５，７５０ｃＰ。
【００２２】
　実施例２：カルボジイミドプレポリマー調製

【表２】

　樹脂特性：３．７１％カルボジイミド、当量１０７８．２。粘度：４０℃で１３２，０
００ｃＰ、４５℃で７１，７５０ｃＰ、５０℃で４１，７００ｃＰ。
【００２３】
　実施例３：カルボジイミドプレポリマー調製
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【表３】

　樹脂特性：１．１２％カルボジイミド、当量３５７１．４３。粘度：４０℃で４２，１
５０ｃＰ、４５℃で２５，６００ｃＰ、５０℃で１６，１００ｃＰ。
【００２４】
　実施例４：カルボジイミドプレポリマー調製
【表４】

　樹脂特性：２．１２％カルボジイミド、当量１８８６．７９。粘度：４０℃で９１，０
００ｃＰ、４５℃で５３，１８８ｃＰ、５０℃で３１，９００ｃＰ。
【００２５】
　実施例５：カルボジイミドプレポリマー調製



(9) JP 6309958 B2 2018.4.11

10

20

30

40

50

【表５】

　樹脂特性：３．０８％カルボジイミド、当量１３００．８１。粘度：４０℃で１３５，
２５０ｃＰ、４５℃で７６，１２５ｃＰ、５０℃で４４，７５０ｃＰ。
【００２６】
　実施例６：カルボジイミドプレポリマー調製
【表６】

　樹脂特性：２．０７％カルボジイミド、当量１９３２．３７。粘度：４０℃で１，８６
０，０００ｃＰ、４５℃で９３３，０００ｃＰ、５０℃で５０８，６００ｃＰ。
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【００２７】
　実施例７：
　酢酸エチル溶液１０．０ｇ中の実施例１のカルボジイミド樹脂１０．０ｇに、エタノー
ル中３．３７％酢酸カリウムを０．２０ｇ混合して塗布し、１．０ｌｂｓ／ｒｍ（１．６
２８ｇ／ｍ２）のコーティング重量を得た。積層体は周囲条件で硬化された。結合強度は
硬化時間の機能として観察され、以下のように報告される。
【００２８】
【表７】

【００２９】
　実施例８：
　酢酸エチル溶液１０．０ｇ中の実施例２のカルボジイミドの樹脂１０．０ｇに、エタノ
ール中０．９２％酢酸カリウムを２．０ｇ混合して塗布し、１．０ｌｂｓ／ｒｍ（１．６
２８ｇ／ｍ２）のコーティング重量を得た。積層体は周囲条件で硬化された。結合強度は
硬化時間の機能として観察され、以下のように報告される。
【００３０】
【表８】

【００３１】
　実施例９：
　酢酸エチル溶液１０．０ｇ中の実施例３のカルボジイミドの樹脂１０．０ｇに、エタノ
ール中０．９２％酢酸カリウム２．０ｇを混合して塗布し、１．０ｌｂｓ／ｒｍ（１．６
２８ｇ／ｍ２）のコーティング重量を得た。積層体は周囲条件で硬化された。結合強度は
硬化時間の機能として観察され、以下のように報告される。
【００３２】
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【表９】

【００３３】
　実施例１０：
　酢酸エチル溶液１０．０ｇ中の実施例４のカルボジイミドの樹脂１０．０ｇに、エタノ
ール中０．９２％酢酸カリウム２．０ｇを混合して塗布し、１．０ｌｂｓ／ｒｍ（１．６
２８ｇ／ｍ２）のコーティング重量を得た。積層体は周囲条件で硬化された。結合強度は
硬化時間の機能として観察され、以下のように報告される。
【００３４】
【表１０】

【００３５】
　実施例１１：
　酢酸エチル溶液１０．０ｇ中の実施例５のカルボジイミドの樹脂１０．０ｇに、エタノ
ール中０．９２％酢酸カリウムを２．０ｇ混合して塗布し、１．０ｌｂｓ／ｒｍ（１．６
２８ｇ／ｍ２）のコーティング重量を得た。積層体は周囲条件で硬化された。結合強度は
硬化時間の機能として観察され、以下のように報告される。
【００３６】
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【表１１】

【００３７】
　実施例１２：
　酢酸エチル溶液１０．０ｇ中の実施例６のカルボジイミド樹脂１０．０ｇに、エタノー
ル中０．９２％酢酸カリウムを２．０ｇ混合して塗布し、１．０ｌｂｓ／ｒｍ（１．６２
８ｇ／ｍ２）のコーティング重量を得た。積層体は周囲条件で硬化された。結合強度は硬
化時間の機能として観察され、以下のように報告される。
【００３８】
【表１２】

 



(13) JP 6309958 B2 2018.4.11

10

20

30

フロントページの続き

(72)発明者  ブラッドリー・エイ・ジャコブス
            アメリカ合衆国　イリノイ州　６００１２　クリスタル・レイク　サドル・リッジ　７０１
(72)発明者  アミラ・エイ・マリーン
            アメリカ合衆国　イリノイ州　６０１０２　アルゴンキン　ハンティントン・コート　６２０
(72)発明者  デイヴィッド・イー・ヴィエッティ
            アメリカ合衆国　イリノイ州　６００１３　キャリー　モーホーク・ストリート　４９
(72)発明者  ジョセフ・ジェイ・ズパンシック
            アメリカ合衆国　イリノイ州　６０１３７－３２１７　グレン・エリン　ステイブルフォード・ド
            ライブ　１４１

    審査官  松浦　裕介

(56)参考文献  米国特許出願公開第２００５／０２４５７２１（ＵＳ，Ａ１）　　
              欧州特許出願公開第０１５９３７２７（ＥＰ，Ａ１）　　
              米国特許出願公開第２００６／００６９２３４（ＵＳ，Ａ１）　　
              米国特許第０５０７９３２６（ＵＳ，Ａ）　　　
              特開昭６１－０４０３５４（ＪＰ，Ａ）　　　
              特開２００２－１８７９３２（ＪＰ，Ａ）　　　
              特開平０２－２６１８８１（ＪＰ，Ａ）　　　
              欧州特許出願公開第００３８０１７８（ＥＰ，Ａ１）　　
              特開平０７－０５３９１８（ＪＰ，Ａ）　　　
              米国特許第０５５７４０８３（ＵＳ，Ａ）　　　
              特開２００５－３２０５３９（ＪＰ，Ａ）　　　
              特開２００５－３２０５３８（ＪＰ，Ａ）　　　
              特開２００６－０８９７４３（ＪＰ，Ａ）　　　
              特開昭６１－２６８７１４（ＪＰ，Ａ）　　　
              特開平０５－３２０６１１（ＪＰ，Ａ）　　　

(58)調査した分野(Int.Cl.，ＤＢ名)
              ＩＰＣ　Ｃ０８Ｌ　　　１／００　－　１０１／１４
              　　　　Ｃ０８Ｋ　　　３／００　－　　１３／０８
              　　　　Ｃ０８Ｇ　　１８／００　－　　１８／８７
              　　　　Ｃ０８Ｇ　　７１／００　－　　７１／０４
              　　　　Ｃ０８Ｇ　　７３／００　－　　７３／２６
              　　　　Ｃ０９Ｄ　　　１／００　－　　１０／００
              　　　　Ｃ０９Ｄ　１０１／００　－　２０１／１０


	biblio-graphic-data
	claims
	description
	overflow

