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(57)【要約】
　本発明は、電子回路部品タイプの適用のための導電材料の高速印刷のための組成物に関
する。これらの組成物は、連続した（例えば、溶媒）相および不連続相を有する分散体で
ある。不連続相は、熱分解性安定剤で安定化された複数のナノ粒子を含有する。熱分解性
安定剤は、Φ－ｂ－θ－Ｙブロックコ－ポリマーまたはオリゴマー（ここで、ｉ．Φが、
連続相中に膨潤および懸濁するポリマーブロックまたはポリマーブロック系であり、ｉｉ
．ｂが、Φとθの間の共有結合を示し、ｉｉｉ．θが、第三アミン、電子豊富な芳香族化
合物、アクリレート、メタクリレートおよびそれらの組合せからなる群からの少なくとも
１つの部分を含み、およびｉｖ．Ｙが、ジチオエステル、キサンテート、ジチオカルバメ
ート、トリチオカーボネートまたはそれらの組合せである）である。
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　Ａ．連続相と、
　Ｂ．熱分解性安定剤で安定化された複数のナノ粒子を含む不連続相であって、
　　ａ．前記ナノ粒子が、ｉ．前記粒子の表面に少なくとも２０重量パーセントの銀を含
み、ｉｉ．１～３：１のアスペクト比、およびｉｉｉ．１～１００ナノメートルの粒度を
構成し、
　　ｂ．前記熱分解性安定剤が、可逆的付加開裂連鎖移動（ＲＡＦＴ）合成によるΦ－ｂ
－θ－Ｙブロックコ－ポリマーまたはオリゴマーであり、前記ブロックコポリマーまたは
オリゴマーが、ｉ．Ｙの還元を生じるための十分な還元剤、ｉｉ．Ｙの加水分解を生じる
ための十分なｐＨの増加、ｉｉｉ．前記ナノ粒子またはナノ粒子先駆体上の弱い界面活性
剤、またはｉｖ．ｉ、ｉｉ、およびｉｉｉのうちの２つ以上の組合せの存在下で前記ナノ
粒子またはナノ粒子先駆体に適用されるものである、不連続相
（ここで、
　Ｉ．Φが、前記連続相中に膨潤および懸濁するポリマーブロックまたは一連のポリマー
ブロックであり、Φが、１０００～１５０，０００の範囲の重量平均分子量を有し、
　ＩＩ．ｂが、Φとθの間の共有結合を示し、
　ＩＩＩ．θが、第三アミン、アミド、複素環式アミン、ピリジン、電子豊富な芳香族化
合物およびそれらの組合せからなる群からの官能基を有する少なくとも１つのアクリレー
トまたはメタクリレート部分を含み、θが、前記熱分解性安定剤の５重量パーセント～２
０重量パーセントであり、
　ＩＶ．Ｙが、ジチオエステル、キサンテート、ジチオカルバメート、トリチオカーボネ
ートまたはそれらの組合せであり、
　Ｖ．前記不連続相を、０．０１～５分の範囲内の時間の間、１００℃を超える温度に加
熱したとき、Ｙ内またはＹとθの間に十分な結合の切断が生じて前記ナノ粒子の少なくと
も２０重量パーセントを懸濁液および凝集体から沈降させて、１００Ｏｈｍｓ未満の抵抗
を有するナノ粒子凝集体を生じる）
とを有する分散体から本質的になる、電子回路部品タイプの適用のための導電材料の高速
印刷用の組成物。
【請求項２】
　前記不連続相を０．０１～５分の範囲内の時間の間、１１０℃を超える温度に加熱した
とき、Ｙ内またはＹとθの間に十分な結合の切断が生じて前記ナノ粒子の少なくとも５０
重量パーセントを懸濁液および凝集体から沈降させて、１００Ｏｈｍｓ未満の抵抗を有す
るナノ粒子凝集体を生じる、請求項１に記載の組成物。
【請求項３】
　前記不連続相を０．０１～５分の範囲内の時間の間、１２０℃を超える温度に加熱した
とき、Ｙ内またはＹとθの間に十分な結合の切断が生じて前記ナノ粒子の少なくとも５０
重量パーセントを懸濁液および凝集体から沈降させて、１００Ｏｈｍｓ未満の抵抗を有す
るナノ粒子凝集体を生じる、請求項１に記載の組成物。
【請求項４】
　前記不連続相を０．０１～５分の範囲内の時間の間、１３０℃を超える温度に加熱した
とき、Ｙ内またはＹとθの間に十分な結合の切断が生じて前記ナノ粒子の少なくとも５０
重量パーセントを懸濁液および凝集体から沈降させて、１００Ｏｈｍｓ未満の抵抗を有す
るナノ粒子凝集体を生じる、請求項１に記載の組成物。
【請求項５】
　前記不連続相を０．０１～５分の範囲内の時間の間、１４０℃を超える温度に加熱した
とき、Ｙ内またはＹとθの間に十分な結合の切断が生じて前記ナノ粒子の少なくとも５０
重量パーセントを懸濁液および凝集体から沈降させて、１００Ｏｈｍｓ未満の抵抗を有す
るナノ粒子凝集体を生じる、請求項１に記載の組成物。
【請求項６】
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　前記不連続相を０．０１～５分の範囲内の時間の間、１５０℃を超える温度に加熱した
とき、Ｙ内またはＹとθの間に十分な結合の切断が生じて前記ナノ粒子の少なくとも５０
重量パーセントを懸濁液および凝集体から沈降させて、１００Ｏｈｍｓ未満の抵抗を有す
るナノ粒子凝集体を生じる、請求項１に記載の組成物。
【請求項７】
　前記連続相が、水と、ヒドロキシル（－ＯＨ）、アミド、エーテル、エステル、スルホ
ン、およびそれらの組合せからなる群からの１つまたは複数の官能基を有する有機溶媒と
からなる群からの溶媒を含む、請求項１に記載の組成物。
【請求項８】
　前記連続相がアルコール化合物（functionality）を含み、任意選択により水をさらに
含み、前記熱分解性安定剤が、前記不連続相の全重量の０．１～１０重量パーセントの範
囲である、請求項１に記載の組成物。
【請求項９】
　前記連続相が、前記連続相および不連続相の全重量の８０重量％未満である、請求項３
に記載の組成物。
【請求項１０】
　前記連続相と不連続相との間の界面張力を低下させるための界面活性剤をさらに含む、
請求項１に記載の組成物。
【請求項１１】
　ａ．請求項１に記載の組成物を基材上に堆積させる工程と、
　ｂ．請求項１に記載の組成物の前記不連続相を０．１～３０分の範囲の時間の間、１０
０℃～１５０℃の範囲の温度に加熱して前記ナノ粒子の少なくとも５０重量％を懸濁液か
ら沈降させて、ナノ粒子凝集体を形成する工程と、
　ｃ．熱エネルギーを使用して前記連続相の少なくとも一部を除去する工程と、
　ｄ．任意選択により、前記ナノ粒子凝集体を加熱して前記ナノ粒子凝集体をさらに焼結
し、それによって前記ナノ粒子凝集体の抵抗率を低下させる工程とを含む、導電性機能物
を印刷する方法。
【請求項１２】
　前記熱分解性安定剤が、ステアリル－ＭＡ／ＭＭＡ－ｂ－ＤＥＡＥＭＡ－ｔｔｃ（式中
、
ｉ．ステアリル－ＭＡが
【化１】

であり、
ｉｉ．ＭＭＡがメチルメタクリレートであり、
ｉｉｉ．ＭＡがメタクリレートであり、
ｉｖ．ステアリルがＣＨ3（ＣＨ2）16ＣＨ2であり、
ｖ．ｔｔｃがトリチオカーボネートであり、
ｖｉ．ＤＥＡＥがジエチルアミノエチルである）を含むかまたはそれから誘導される、請
求項１に記載の組成物。
【請求項１３】
　前記熱分解性安定剤が、ステアリル－ＭＡ／ＭＭＡ－ｂ－ＤＭＡＥＭＡ－ｔｔｃ（式中
、
ｉ．ステアリル－ＭＡが
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【化２】

であり、
ｉｉ．ＭＭＡがメチルメタクリレートであり、
ｉｉｉ．ＭＡがメタクリレートであり、
ｉｖ．ステアリルがＣＨ３（ＣＨ２）１６ＣＨ２であり、
ｖ．ｔｔｃがトリチオカーボネートであり、
ｖｉ．ＤＭＡＥがジメチルアミノエチルである）を含むかまたはそれから誘導される、請
求項１に記載の組成物。
【請求項１４】
　前記熱分解性安定剤が、ＡＡ－ｂ－ＰＥＡ－ｔｔｃ（式中、
ｉ．ＡＡがアクリル酸であり、
ｉｉ．ＰＥＡがフェノキシエチルアクリレートであり、
ｉｉｉ．ＭＡがメタクリレートであり、
ｉｖ．ｔｔｃがトリチオカーボネートである）を含むかまたはそれから誘導される、請求
項１２に記載の組成物。
【請求項１５】
　前記ポリマーブロックまたは一連のポリマーブロックが、前記連続相中に少なくとも部
分的に可溶性である、請求項１に記載の組成物。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明の分野は概して、比較的低量の熱エネルギーの適用によってまたは比較的低量の
電磁線（例えば、紫外線またはマイクロ波）放射線によって不安定化され、意図的にナノ
粒子を懸濁液から沈降させて所望の導電性ナノ粒子凝集体機能物を形成することができる
導電性ナノ粒子の分散体に関する。より具体的には、本発明の組成物は、電子回路部品タ
イプの適用等のための導電材料の高速印刷のために有用である。
【背景技術】
【０００２】
　導電性回路部品機能物を回路ボードおよびその他の基材上に安価に製造する必要がある
。スパッタリング、化学蒸着（ＣＶＤ）、および原子層堆積（ＡＬＤ）などの高真空技術
が通常は使用される。このような技術は一般的に、高品質導体堆積を達成することができ
るが、低い堆積速度、高いコスト、限られた規模設定性、および／または高い加工温度の
難点がある傾向がある。
【０００３】
　Ｙｕｍｉｎｇ　Ｌｉらに対する米国特許出願第２００９／０１８１１８３Ａ１号明細書
は、安定化された金属ナノ粒子に関し、ならびに金属ナノ粒子懸濁液を意図的に不安定に
することによって導電性特徴物（conductive features）を堆積させるための方法に関す
る。しかしながら、このような金属ナノ粒子懸濁液に対する改良、特に、使用前の輸送中
および貯蔵中の確実な安定性、および高速製造技術を可能にするより速い、より正確な、
そしてより効率的な不安定化機構、例えば、ほんの数秒以下の間の積層、硬化および離層
を含んでもよいリール・ツー・リール埋め込み法が必要とされている。
【０００４】
　ＭｃＣｏｒｍｉｃｋらに対する米国特許第７，１３８，４６８号明細書は、ＲＡＦＴ（
可逆的付加開裂連鎖移動合成）方法によって合成される（コ）ポリマーによって改質され
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るチオ官能化遷移金属ナノ粒子および表面を生成する方法に関する。ＭｃＣｏｒｍｉｃｋ
の特許の方法は、ＲＡＦＴ法を使用して（コ）ポリマーを水溶液に形成する工程と、凝結
を最小化する方法でコロイド分散体を形成する工程とを含む。
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００５】
　本発明は、電子回路部品タイプの適用のための導電材料の高速印刷のための組成物に関
する。これらの組成物は、連続相と不連続相とを有する分散体である。不連続相は、切断
可能（ｃｌｅａｖａｂｌｅ　ｓｔａｂｉｌｉｚｅｒ）安定剤で安定化された複数のナノ粒
子を含む。
【課題を解決するための手段】
【０００６】
　ナノ粒子は、ｉ．粒子の表面に少なくとも５０重量パーセントの銀を含み、ｉｉ．１～
３：１のアスペクト比、およびｉｉｉ．１～１００ナノメートルの粒度を構成する。熱分
解性安定剤は、可逆的付加開裂連鎖移動（ＲＡＦＴ）合成によるΦ－ｂ－θ－Ｙブロック
コ－ポリマーまたはオリゴマーである。ブロックコポリマーまたはオリゴマーは、ｉ．Ｙ
の還元を生じるために十分な還元剤、ｉｉ．Ｙの加水分解を生じるために十分なｐＨの増
加、ｉｉｉ．銀表面の弱い界面活性剤、またはｉｖ．ｉ、ｉｉおよびｉｉｉのうちの２つ
以上の組合せの存在下でナノ粒子またはナノ粒子先駆体に適用される。
【０００７】
　Φは、連続相中に膨潤および懸濁するポリマーブロックまたはポリマーブロック系であ
る。実施形態において、ポリマーブロックまたはポリマーブロック系は、連続相中に部分
的に可溶性であってもよい。さらなる実施形態において、ポリマーブロックまたはポリマ
ーブロック系は、連続相中に完全に可溶性であってもよい。Φは、１０００～１５０，０
００の範囲の重量平均分子量を有する。ｂは、Φとθの間の共有結合を示す。θは、第三
アミン、および電子豊富な芳香族化合物からなる群からの側基部分を有する少なくとも１
つのアクリレート、メタクリレートまたはそれらの組合せを含む。θは、熱分解性安定剤
の１０、１５、２０、２５、または３０重量パーセント～３５、４０、４５、５０、５５
、または６０重量パーセントである。電子豊富な芳香族化合物は、電子を環に供与し、環
を電子豊富にする電子供与置換基を有する芳香族化合物、例えば、アニリン（アミノベン
ゼン）、フラン、チオフェン、ピロール、オキサゾール、イミダゾール、ハロゲン化芳香
族化合物等である。
【０００８】
　Ｙは、ジチオエステル、キサンテート、ジチオカルバメート、トリチオカーボネートま
たはそれらの組合せである。不連続相を０．０１、０．０３、０．０５、０．０８、０．
１、０．１５、０．２、０．３、０．４、０．５、０．８、１、２、３、４～５分の範囲
内の時間の間１１０、１２０、１２５、１３０、１３５、１４０、１４５、１５０、１５
５、１６０、１６５、１７０、１７５または１８０℃に加熱するとき、Ｙ内またはＹとθ
の間に十分な結合切断が生じてナノ粒子の少なくとも５０、６０、７０、８０、９０、９
５、または１００重量パーセントを懸濁液および凝集体から沈降させる。得られた凝集体
は一般的に、回路基材に適用されるとき、多くの従来の適用において有用な導体であるた
めに十分に低い抵抗を有する。凝集ナノ粒子は一般的に、抵抗をさらに低減させるために
以下：１００、１１０、１２０、１２５、１３０、１３５、１４０，１５０、１６０，１
７０、１８０、１９０、２００、２５０および３００℃の任意の２つの間そして任意選択
によりこれらを包含する範囲の温度において焼結し得る。
【０００９】
　一実施形態において、連続相は、水、アルコール（特に：メタノール、エタノール、プ
ロパノール、イソプロパノール、ブタノール、ペンタノール、ヘキサノール、ヘプタノー
ル、オクタノール、グリコールなど）、エーテル（特にテトラヒドロフランなど）、エス
テル、置換脂肪族炭化水素および芳香族アミド（特にＮ，Ｎ－ジメチルホルムアミド（Ｄ
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ＭＦ）など）、およびそれらの組合せからなる群から選択される溶媒を含む。一実施形態
において、熱分解性安定剤は、不連続相の全重量の以下：０．０１、０．０２、０．０５
、０．０８、１、２、３、４，５、６、７、８、９、１０、１１、１２、１３、１４およ
び１５重量パーセントの任意の２つの間そして任意選択によりこれらを包含する範囲であ
る。一実施形態において、連続相は、連続相および不連続相の全重量の４０、４５、５０
、５５、６０、６５、または７０重量％未満である。一実施形態において、分散体はまた
、連続相と不連続相との間の界面張力を低下させるための界面活性剤を含有する。選択さ
れる特定の実施形態に応じて、カチオン性、アニオン性、非イオン性または双性イオン界
面活性剤、例えば、キサンタンガムまたは任意の天然ガムまたは天然ガム誘導体界面活性
剤などの多数の界面活性剤のいずれか一つが可能である。
【００１０】
　また、本発明は、導電性機能物（conductive feature）を印刷する方法に関する。この
方法に従って、上に記載されたような分散体が基材上に堆積される。その後または同時に
、不連続相を以下、０．０１、０．０５、０．１、０．５、１、２、３、５、７、８、９
、または１０分の任意の２つの間そして任意選択によりこれらを包含する範囲の時間の間
、以下：１００、１１０、１２０、１２５、１３０、１３５、１４０、１４５、１５０お
よび１６０℃の任意の２つの間そしてこれらを包含する範囲の温度に加熱して、ナノ粒子
の少なくとも３０、４０、５０、６０、７０、８０、９０、９５または１００重量％を懸
濁液から沈降させてナノ粒子凝集体を形成する。その後、連続相の少なくとも一部を除去
し、ナノ粒子凝集体を、任意選択により１００、１１０または１２０℃を超える温度に加
熱して、任意選択によりナノ粒子凝集体をさらに焼結し、それによってナノ粒子凝集体の
抵抗率を、いくつかの場合、５、１０、１５、２０、２５、３０、４０、または５０％超
低下させることができる。
【００１１】
定義
　本明細書中で用いられる「連鎖移動剤」（ＣＴＡ）は、モノマー単位を付加して重合プ
ロセスを継続させる能力を有するポリマー反応において有用な化合物を指す。
【００１２】
　本明細書中で用いられる「フリーラジカル開始剤」（開始剤）は、熱または照射（紫外
線、ガンマ線等）によって容易に破壊され得ると共にフリーラジカル連鎖反応を開始する
能力を有する不安定基を有する多数の有機化合物のいずれかを含む種をさす。
【００１３】
　本明細書中で用いられる「モノマー」は、アニオン性、カチオン性、非イオン性、また
は双性イオン性であってもよい重合性アリル、ビニル、またはアクリル化合物を意味する
。
【００１４】
　本明細書中で用いられる「アニオン性コポリマー」は、正味陰電荷を有する（コ）ポリ
マーを指す。
【００１５】
　本明細書において定義される「アニオン性モノマー」は、正味陰電荷を有するモノマー
を指す。アニオン性モノマーの代表例には、アクリル酸の金属塩、スルホプロピルアクリ
レート、メタクリレート、またはこれらのまたは他の重合性カルボン酸またはスルホン酸
の他の水溶性形態が含まれる。
【００１６】
　本明細書において定義される「カチオン性（コ）ポリマー」は、正味陽電荷を有する（
コ）ポリマーを指す。
【００１７】
　本明細書において定義される「カチオン性モノマー」は、正味陽電荷を有するモノマー
を指す。カチオン性モノマーの代表例には、ジアルキルアミノアルキルアクリレートおよ
びメタクリレートの第四塩、Ｎ，Ｎ－ジアリジアルキルアンモニウムハロゲン化物（例え



(7) JP 2017-511820 A 2017.4.27

10

20

30

40

50

ばＤＡＤＭＡＣ）、Ｎ，Ｎ－ジメチルアミノエチルアクリレートメチルクロリド第四塩等
が含まれる。
【００１８】
　本明細書において定義される「中性」または「非イオン性（コ）ポリマー」は、電気的
に中性であり正味電荷を有さない（コ）ポリマーを指す。
【００１９】
　「非イオン性モノマー」は、電気的に中性であるモノマーを意味するように本明細書に
おいて定義される。代表的な非イオン性または中性モノマーは、アクリルアミド、Ｎ－メ
チルアクリルアミド、Ｎ，Ｎ－ジメチル（メタ）アクリルアミド、Ｎ－メチロールアクリ
ルアミド、Ｎ－ビニルホルムアミド、およびＮ，Ｎ－ジメチルアクリルアミド、ならびに
親水性モノマー、例えばエチレングリコールメチアクリレート、ポリ（ＥＯ）またはポリ
（ＰＯ）セグメントを有する（メタ）アクリレート（ＥＯはエチレンオキシドセグメント
を意味し、ＰＯはプロピレンオキシドセグメントを意味する）である。
【００２０】
　本明細書中で用いられるとき、「ベタイン」は、塩化合物、特に双性イオン化合物の一
般的なクラスを指し、多ベタインが含まれる。本発明に使用され得るベタインの代表例に
は、Ｎ，Ｎ－ジメチル－Ｎ－アクリロイルオキシエチル－Ｎ－（３－スルホプロピル）－
アンモニウムベタイン、Ｎ，Ｎ－ジメチル－Ｎ－アクリルアミドプロピル－Ｎ－（２－カ
ルボキシメチル）－アンモニウムベタイン、Ｎ，Ｎ－ジメチル－Ｎ－アクリルアミドプロ
ピル－Ｎ－（３－スルホプロピル）－アンモニウムベタイン、Ｎ，Ｎ－ジメチル－Ｎ－ア
クリルアミドプロピル－Ｎ－（２－カルボキシメチル）－アンモニウムベタイン、２－（
メチルチオ）エチルメタクリロイル－Ｓ－（スルホプロピル）－スルホニウムベタイン、
２－［（２－アクリロイルエチル）ジメチルアンモニオ］エチル２－メチルホスフェート
、２－（アクリロイルオキシエチル）－２’－（トリメチルアンモニウム）エチルホスフ
ェート、［（２－アクリロイルエチル）ジメチルアンモニオ］メチルホスホン酸、２－メ
タクリロイルオキシエチルホスホリルコリン（ＭＰＣ）、２－［（３－アクリルアミドプ
ロピル）ジメチルアンモニオ］エチル２’－イソプロピルホスフェート（ＡＡＰＩ）、１
－ビニル－３－（３－スルホプロピル）イミダゾリウムヒドロキシド、（２－アクリルオ
キシエチル）カルボキシメチルメチルスルホ二ウムクロリド、１－（３－スルホプロピル
）－２－ビニルピリジニウムベタイン、Ｎ－（４－スルホブチル）－Ｎ－メチル－Ｎ，Ｎ
－ジアリルアミンアンモニウムベタイン（ＭＤＡＢＳ）、Ｎ，Ｎ－ジアリル－Ｎ－メチル
－Ｎ－（２－スルホエチル）アンモニウムベタイン等が含まれる。
【００２１】
　本明細書において定義される「双性イオン性」は、カチオン性置換基およびアニオン性
置換基または電子電荷の両方を含有する分子を指す。このような分子は、正味中性の全体
的電荷を有することができるか、または正味陽電荷または正味陰の全体的電子電荷を有す
ることができる。
【００２２】
　本明細書において定義される「双性イオン性（コ）ポリマー」は、双性イオン性モノマ
ー、アニオンおよびカチオン電荷をもつモノマーの組合せまたは、他のベタインモノマー
、イオン性モノマー、および非イオン性モノマー、例えば疎水性および／または親水性モ
ノマーから誘導される成分と一緒にベタインなどの双性イオン性モノマーから誘導される
モノマーから誘導される（コ）ポリマーを指す。適した疎水性、親水性、およびベタイン
モノマーは、本技術分野に公知のモノマーのいずれかである。代表的な双性イオン性コ（
ポリマー）には、ホモポリマー、ターポリマー、および（コ）ポリマーが含まれる。多ベ
タインにおいて、全てのポリマー鎖およびそれらの鎖内のセグメントは、必ず電気的に中
性である。結果として、多ベタインは、アニオン電荷およびカチオン電荷の両方が同じモ
ノマー内に導入されるために、全てのポリマー鎖およびセグメントにわたって電荷を中性
に必ず維持する、多双性イオンの一部を意味する（例えば、Ｌｏｗｅ　Ａ．Ｂ．，ｅｔ　
ａｌ．，Ｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｒｅｖｉｅｗｓ　２００２，Ｖｏｌ．１０２，ｐｐ．４１７
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７　４１８９（その内容を参照によって本願明細書に組み入れるものとする）を参照）。
【００２３】
　「双性イオン性モノマー」は、カチオン性およびアニオン性（したがって、電荷をもつ
）官能基を等しい比率で含有する重合性分子を意味し、分子は典型的に、全体的に電子的
に中性であるが常にというわけではない。同じモノマー上に電荷を含有するそれらのモノ
マーは「多ベタイン」と呼ばれる。
【００２４】
　本明細書において定義される「遷移金属錯体」、または「遷移金属ゾル」は金属コロイ
ド溶液／錯体を指し、そこで金属は、ＩＵＰＡＣによって定義されるように、元素として
、それらの通常生じる酸化状態のいずれにおいても部分的に充填されたｄ殻を有し、第１
、第２および第３遷移系列にそれらの元素を占める元素周期表のｄブロック部分を含む金
属のいずれかである。
【００２５】
　本明細書中で用いられる「リビング重合」は、大部分の鎖が重合プロセスを通じて生長
し続け、モノマーのさらなる付加によって重合を継続する機構によって進むプロセスを指
す。分子量は、反応の化学量論によって制御される。
【００２６】
　「ラジカル脱離基」は、反応中に均一切断を受ける可能性があり、それによってラジカ
ルを形成する結合によって結びつけられた基を指す。
【００２７】
　「安定化された」は、本発明の遷移金属で安定化されたナノ粒子を指し、コロイドが、
空気雰囲気下で調製後数週間の間凝結しにくい能力を指す。
【００２８】
　本明細書中で用いられる「表面」は、物体または本体の外面、外部、上部、または外側
境界を指し、三次元領域の境界としての点の平面または曲線状二次元軌跡、例えば平面を
包含することが意図される。
【００２９】
　「ＧＰＣ数平均分子量」（Ｍｎ）は、サイズ排除クロマトグラフィー（ＳＥＣ）によっ
て定量される、数平均分子量を意味する。
【００３０】
　「ＧＰＣ重量平均分子量」（Ｍｗ）は、ゲル透過クロマトグラフィーを利用することに
よって測定された重量平均分子量を意味する。
【００３１】
　「多分散度」（Ｍｗ／Ｍｎ）は、ＧＰＣ重量平均分子量をＧＰＣ数平均分子量で割った
値を意味する。
【００３２】
　別記しない限り、本明細書で言及されるアルキル基は、分枝状または枝なしであっても
よく、１～２０個の炭素原子を含有することができる。アルケニル基は、同様に分枝状ま
たは枝なしであってもよく、２～２０個の炭素原子を含有することができる。飽和または
不飽和炭素環または複素環は、３～２０個の炭素原子を含有することができる。芳香族炭
素環または複素環は、５～２０個の炭素原子を含有することができる。
【００３３】
　本明細書中で用いられる「置換された」は、基が、アルキル、アリール、エポキシ、ヒ
ドロキシ、アルコキシ、オキソ、アシル、アシルオキシ、カルボキシ、カルボキシレート
、スルホン酸、スルホネート、アルコキシ－またはアリールオキシ－カルボニル、イソシ
アナト、シアノ、シリル、ハロ、ジアルキルアミノ、およびアミドからなる群から独立に
選択される１つまたは複数の基で置換され得ることを意味する。全ての置換基は、実験条
件下で実質的な不利な相互作用がないように選択される。
【００３４】
　特定のポリマーを説明するときに、出願人は、それらを製造するために使用されるモノ
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マーまたはそれらを製造するために使用されるモノマーの量によってポリマーに言及して
いる場合があることは理解されるはずである。このような説明は、最終ポリマーを記述す
るために使用される特定の専門用語を含まない場合があるかまたはプロダクト－バイ－プ
ロセス用語を包含しない場合があるが、モノマーおよび量への任意のこのような参照は、
文脈が他の方法で示すか意味しない限り、ポリマーがそれらのモノマーから製造されるこ
とを意味すると解釈されるべきである。
【００３５】
　本明細書中で用いられるとき、用語「含む（ｃｏｍｐｒｉｓｅｓ）」、「含む（ｃｏｍ
ｐｒｉｓｉｎｇ）」、「含める（ｉｎｃｌｕｄｅｓ）」、「含める（ｉｎｃｌｕｄｉｎｇ
）」、「有する（ｈａｓ）」、「有する（ｈａｖｉｎｇ）」またはそれらの他の何れかの
変型が、非限定的な包含を扱うものとする。例えば、一連の要素を含む方法（ｍｅｔｈｏ
ｄ、ｐｒｏｃｅｓｓ）、物品、または装置はそれらの要素だけに必ずしも制限されず、特
に記載されていないかまたはかかる方法（ｍｅｔｈｏｄ、ｐｒｏｃｅｓｓ）、物品、また
は装置に固有の他の要素を含めてもよい。さらに、特に異なって記載しない限り、「また
は（ｏｒ）」は包括的な「または」を指し、限定的な「または」を指さない。例えば、条
件ＡまたはＢが、以下の何れか１つによって満足させられる。Ａが真であり（または存在
する）かつＢが偽である（または存在しない）、Ａが偽であり（または存在しない）かつ
Ｂが真である（または存在する）、ＡおよびＢの両方が真である（か、または存在する）
。
【００３６】
　また、冠詞「ａ」または「ａｎ」は、本発明の要素および構成要素を記載するために使
用される。これは、単に便宜上のために、および本発明の一般的な意味を提供するために
使用される。この説明は、１つまたは少なくとも１つを含めるように読まれるべきであり
、また、他の意味であることが明白でない限り、単数は複数を含める。
【発明を実施するための形態】
【００３７】
　本開示の組成物は懸濁金属ナノ粒子組成物を含み、そして分解性安定剤で安定化される
、同組成物の製造方法。望ましいとき、分解性安定剤を熱的におよび／または放射線で分
解することができ、それによって組成物が導電性ナノ粒子を所望の凝集形状に急速に沈殿
させることを可能にする。任意選択によりその後、凝集体を好ましくは、例えば、約１１
０、１２０、１３０、１４０、１５０、１６０、１７０または１８０℃未満の低い温度で
熱アニールすることができ、したがって本開示の組成物を使用して、高速方法、例えば、
リール・ツー・リール埋め込み法、インクジェット印刷、スクリーン印刷等で導電性機能
物を形成することができる。任意選択の低温熱アニーリングは一般的に、導電性ナノ粒子
の効率的な不安定化のために、本発明に従って可能であり、金属表面－金属表面間の接触
が凝集塊を形成することを可能にし、それは、他の場合に予想されるよりも一般的に低い
温度で、容易に焼結またはアニールされる。
【００３８】
　本開示の導電性ナノ粒子組成物は、少なくとも部分的に、電磁線、例えば、紫外線また
はマイクロ波放射線を使用して、同様に分解することがいくつかの実施形態において見出
された熱分解性安定剤で安定化された金属ナノ粒子を含む。
【００３９】
　さらなる実施形態において、導電性機能物を基材上に堆積させるために：本開示に従っ
て安定剤を有する導電性ナノ粒子を含有する溶液を提供し、溶液を基材上に液体堆積させ
、溶液を基材上に堆積させる間または堆積後に、約１８０、１７０、１６０、１５０、１
４０　１３０、または１２０℃未満の温度で、熱処理によっておよび／または紫外線また
はマイクロ波処理によって安定剤を除去して導電性機能物を基材上に形成する。
【００４０】
　一般的に、本開示は、望ましいとき、熱または電磁線エネルギーの適用によって、急速
に、正確におよび効率的に懸濁液から取り出され得る実質的に銀の表面を有する懸濁ナノ
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粒子を調製するための高価でないおよび効率的方法を記載する。本開示の分解性安定剤は
、可逆的付加開裂連鎖移動（Reversible Addition-Fragmentation chain Transfer「ＲＡ
ＦＴ」）プロセスを使用して調製される（コ）ポリマーである。一実施形態において、本
開示のナノ粒子は、還元剤の存在下または高いｐＨの存在下のどちらかで銀錯体、例えば
銀塩、コロイド、またはゾル（例えば、硝酸銀）とチオカルボニルチオ化合物水溶液とを
反応させ、加水分解反応を引き起こすことによって合成され得る。本開示のこの態様に従
って、方法は、金属塩（またはゾル）を銀導電性ナノ粒子に変換すると同時に、（分解性
安定剤の）チオカルボニルチオ基を、銀の表面に容易に結合するチオールに、ｉｎ　ｓｉ
ｔｕ一工程で変換することを説明する。
【００４１】
　いくつかの実施形態において、チオカルボニルチオ基は還元剤を必要とすることも、ｐ
Ｈの増加による加水分解反応を必要とすることもなく、銀の表面上の分散助剤を置換する
ことができ、そこで分散助剤は、ナノ粒子またはナノ粒子先駆体を完全にまたは部分的に
分散させるように弱く結合した界面活性剤（例えば、シトレートまたは他の同様なタイプ
の弱酸塩）である。導電性ナノ粒子上に少なくともいくらかの分散能力を最初は提供する
弱く結合した界面活性剤は、例えば、小さな、もしあるとすれば共有結合によって銀の表
面にごく弱く結合しており、そしてさらに以下の結合機構双極子－双極子相互作用、水素
結合、イオン－双極子結合、カチオン－ｐｉ結合、ｐｉスタッキングおよびロンドン力の
１つまたは複数を有する界面活性剤を意味することが意図される。一実施形態において、
チオカルボニルチオ基は、増加したｐＨ（が加水分解を生じさせること）を必要とせずに
または還元剤を必要とせずに、銀表面の弱い界面活性剤を置換するトリチオカルボニル部
分である。
【００４２】
　ＲＡＦＴ合成による本開示の分解性安定剤のθ部分を作るための本発明の適した重合モ
ノマーおよび成分には、限定されないが、メチルメタクリレート、エチルアクリレート、
プロピルメタクリレート（全ての異性体）、ブチルメタクリレート（全ての異性体）、２
－エチルヘキシルメタクリレート、イソボルニルメタクリレート、メタクリル酸、ベンジ
ルメタクリレート、フェニルメタクリレート、メタクリロニトリル、アルファ－メチルス
チレン、メチルアクリレート、エチルアクリレート、プロピルアクリレート（全ての異性
体）、ブチルアクリレート（全ての異性体）、２－エチルヘキシルアクリレート、イソボ
ルニルアクリレート、アクリル酸、ベンジルアクリレート、フェニルアクリレート、アク
リロニトリル、スチレンの他、グリシジルメタクリレート、２－ヒドロキシエチルメタク
リレート、ヒドロキシプロピルメタクリレート（全ての異性体）、ヒドロキシブチルメタ
クリレート（全ての異性体）、Ｎ，Ｎ－ジメチルアミノエチルメタクリレート、Ｎ，Ｎ－
ジエチルアミノエチルメタクリレート、トリエチレングリコールメタクリレート、無水イ
タコン酸、イタコン酸、グリシジルアクリレート、２－ヒドロキシエチルアクリレート、
ヒドロキシプロピルアクリレート（全ての異性体）、ヒドロキシブチルアクリレート（全
ての異性体）、Ｎ，Ｎ－ジメチルアミノエチルアクリレート、Ｎ，Ｎ－ジエチルアミノア
クリレート、トリエチレングリコールアクリレート、ビニル安息香酸（全ての異性体）、
ジエチルアミノスチレン（全ての異性体）、アルファ－メチルビニル安息香酸（全ての異
性体）、ジエチルアミノアルファ－メチルスチレン（全ての異性体）、ｐ－ビニルベンゼ
ンスルホン酸、ｐ－ビニルベンゼンスルホン酸ナトリウム塩、トリメトキシシリルプロピ
ルメタクリレート、トリエトキシシリルプロピルメタクリレート、トリブトキシシリルプ
ロピルメタクリレート、ジメトキシメチルシリルプロピルメタクリレート、ジエトキシメ
チルシリルプロピルメタクリレート、ジブトキシメチルシリルプロピルメタクリレート、
ジイソプロピオキシメチルシリルプロピルメタクリレート、ジメトキシシリルプロピルメ
タクリレート、ジエトキシシリルプロピルメタクリレート、ジブトキシシリルプロピルメ
タクリレート、ジイソプロポキシシリルプロピルメタクリレート、トリメトキシシリルプ
ロピルアクリレート、トリエトキシシリルプロピルアクリレート、トリブトキシシリルプ
ロピルアクリレート、ジメトキシメチルシリルプロピルアクリレート、ジエトキシメチル
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シリルプロピルアクリレート、ジブトキシメチルシリルプロピルアクリレート、ジイソプ
ロポキシメチルシリルプロピルアクリレート、ジメトキシシリルプロピルアクリレート、
ジエトキシシリルプロピルアクリレート、ジブトキシシリルプロピルアクリレート、ジイ
ソプロポキシシリルプロピルアクリレートから選択されるアクリレートおよびスチレン、
酢酸ビニル、ビニルブチレート、ビニルベンゾエート、塩化ビニル、フッ化ビニル、臭化
ビニル、無水マレイン酸、Ｎ－フェニルマレイミド、Ｎ－ブチルマレイミド、Ｎ－ビニル
ピロリドン、Ｎ－ビニルカルバゾール、ベタイン、スルホベタイン、カルボキシベタイン
、ホスホベタイン、ブタジエン、イソプレン、クロロプレン、エチレン、プロピレン、１
，５－ヘキサジエン、１，４－ヘキサジエン、１，３－ブタジエン、および１，４－ペン
タジエンが含まれる。
【００４３】
　ＲＡＦＴ合成による本開示の分解性安定剤のθ部分のためのさらに別の適した重合性モ
ノマーおよびコモノマーには、限定されないが、アクリル酸、アルキルアクリレート、ア
クリルアミド、メタクリル酸、無水マレイン酸、アルキルメタクリレート、メタクリルア
ミド、Ｎ－アルキルアクリルアミド、Ｎ－アルキルメタクリルアミド、アミノスチレン、
ジメチルアミノメチスチレン、トリメチルアンモニウムエチルメタクリレート、トリメチ
ルアンモニウムエチルアクリレート、ジメチルアミノプロピルアクリルアミド、トリメチ
ルアンモニウムエチルアクリレート、トリメチルアンモニウムエチルメタクリレート、ト
リメチルアンモニウムプロピルアクリルアミド、ドデシルアクリレート、オクタデシルア
クリレート、およびオクタデシルメタクリレートが含まれる。
【００４４】
　本発明のフリーラジカル重合開始剤、またはフリーラジカル源は、ラジカル重合におい
て慣例的に使用される開始剤、例えばアゾ化合物、過酸化水素、レドックス系、および還
元糖から選択される。より具体的には、本発明に使用するために適したフリーラジカル源
はまた、限定されないが、適した化合物［熱開始剤には、過酸化物、ぺルオキシエステル
、およびアゾ化合物が含まれる］の熱誘起均一切断、レドックス開始剤系、光化学開始剤
系、または高いエネルギー放射線、例えば電子ビーム、Ｘ線、マイクロ波、またはガンマ
線放射線、紫外線など、フリーラジカルを生成するための任意の適した方法であり得る。
開始剤系は、反応条件下で、開始剤、開始剤条件の実質的な有害な相互作用がないか、ま
たは手順の条件下で開始ラジカルと移動剤との実質的な有害な相互作用がないように選択
される。また、開始剤は、反応媒体またはモノマー混合物への必要な溶解度を有するのが
よい。
【００４５】
　熱開始剤は、重合の温度で適切な半衰期を有するように選択される。これらの開始剤に
は、限定されないが、２，２’－アゾビス（イソブチロニトリル）、２，２’－アゾビス
（２－シアノ－２－ブタン）、ジメチル２，２’－アゾビスジメチルイソブチレート、４
，４’－アゾビス（４－シアノペンタン酸）、１，１’－アゾビス（シクロヘキサンカル
ボニトリル）、２－（ｔ－ブチルアゾ）－２－シアノプロパン、２，２’－アゾビス［２
－メチル－Ｎ－（１，１）－ビス（ヒドロキシエチル）］－プロピオンアミド、２，２’
－アゾビス（Ｎ，Ｎ’－ジメチレンイソブチルアミン）、２，２’－アゾビス［２－メチ
ル－Ｎ－（２－ヒドロキシエチル）プロピオンアミド］、２，２’－アゾビス（イソブチ
ルアミド）二水和物、２，２’－アゾビス（２，２，４－トリメチルペンタン）、２，２
’－アゾビス（２－メチルプロパン、ｔ－ブチルぺルオキシアセテート、ｔ－ブチルぺル
オキシベンゾエート、ｔ－ブチルぺルオキシオクトエート、ｔ－ブチルぺルオキシネオデ
カノエート、ｔ－ブチルぺルオキシイソブチレート、ｔ－アミぺルオキシピバレート、ｔ
－ブチルぺルオキシピバレート、ｔ－ブチルぺルオキシ２－エチルヘキサノエート、ジ－
イソプロピルぺルオキシジカーボネート、ジシクロヘキシルぺルオキシジカーボネート、
ジクミルペルオキシド、ジベンゾイルペルオキシド、ジラウロイルペルオキシド、ぺルオ
キシ二硫酸カリウム、ぺルオキシ二硫酸アンモニウム、次亜硝酸ジ－ｔ－ブチル、および
次亜硝酸ジクミルのうちの１つまたは複数が含まれ得る。
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【００４６】
　本開示に従ってフリーラジカル開始剤として作用し得る過酸化水素の例には、限定され
ないが、ｔｅｒｔ－ブチルヒドロペルオキシド、クメンヒドロペルオキシド、ｔｅｒｔ－
ブチルぺルオキシアセテート、ラウロイルペルオキシド、ｔ－アミルぺルオキシピバレー
ト、ｔｅｒｔ－ブチルぺルオキシピバレート、ジクミルペルオキシド、過酸化水素、Ｂｚ

2Ｏ2（ジベンゾイルペルオキシド）、過硫酸カリウム、および過硫酸アンモニウムが含ま
れる。
【００４７】
　本開示によるレドックス開始剤系は、反応媒体、モノマー混合物、または両方への必要
な溶解度を有するように選択され、特定の重合の条件下で適切なラジカル製造速度を有す
る。本開示に使用するために適したこのような開始剤系には、ぺルオキシ二硫酸カリウム
、過酸化水素、ｔ－ブチルヒドロペルオキシドなどの酸化体と、チオ亜硫酸鉄（ＩＩ）、
チタン（ＩＩＩ）、カリウム、および重亜硫酸カリウムなどの還元剤との組合せが含まれ
得る。他の適した開始剤系は、Ｍｏａｄ　ａｎｄ　Ｓｏｌｏｍｏｎ，“Ｔｈｅ　Ｃｈｅｍ
ｉｓｔｒｙ　ｏｆ　Ｆｒｅｅ　Ｒａｄｉｃａｌ　Ｐｏｌｙｍｅｒｉｚａｔｉｏｎ”、Ｐｅ
ｒｇａｍｏｎ，Ｌｏｎｄｏｎ，１９９５；ｐｐ．５３　９５（その内容を参照によって本
願明細書に組み入れるものとする）に記載されている。
【００４８】
　本開示に使用するために適したレドックス系のさらなる例には、限定されないが、過酸
化水素または過酸化アルキル、過エステル、過炭酸塩等と、鉄の塩、チタンの塩、亜鉛塩
、亜鉛ホルムアルデヒドスルホキシレート、ナトリウム塩、またはナトリウムホルムアル
デヒドスルホキシレートのいずれか一つとを組み合わせた混合物が含まれる。
【００４９】
　本開示の反応（例えば、重合、表面改質／固定化、およびポリマーで安定化された金属
コロイドまたは例えばケイ素、セラミック、金属等の他の適切な表面の調製）は、任意の
適した溶媒またはそれらの混合物中で実施され得る。適した溶媒には、限定されないが、
水、アルコール（例えばメタノール、エタノール、ｎ－プロパノール、イソプロパノール
、ブタノール）、テトラヒドロフラン（ＴＨＦ）、ジメチルスルホキシド（ＤＭＳＯ）、
ジメチルホルムアミド（ＤＭＦ）、アセトン、アセトニトリル、ヘキサメチルホスホルア
ミド（ＨＭＰＡ）、ヘキサン、シクロヘキサン、ベンゼン、トルエン、塩化メチレン、エ
ーテル（例えばジエチルエーテル、ブチルエーテルまたはメチルｔｅｒｔ－ブチルエーテ
ル）、メチルエチルケトン（ＭＥＫ）、クロロホルム、エチルアセテート、およびそれら
の混合物が含まれる。好ましくは、溶媒には、水、水の混合物、または水とＤＭＦなどの
水と混和性の有機溶媒との混合物が含まれる。一実施形態において、水が溶媒である。
【００５０】
　不均一重合のために、適切な溶解性を有するＣＴＡを選択することが望ましい。例えば
、水性乳化重合のために、ＣＴＡは、有機（モノマー）相に有利なように好ましくは分け
るのがよく、さらに、モノマー液滴相と重合軌跡との間に分布させることができる十分な
水溶解度を有する。
【００５１】
　本開示の連鎖移動剤（ＣＴＡ）は、一次ラジカルまたは成長ポリマー鎖のどちらかと反
応して、それによって新しいＣＴＡを形成して、Ｒラジカルを除去し、それによって重合
を再び開始する化合物、例えば、ジチオエステル化合物、水溶性ジチオエステル化合物、
二硫化物、キサンテート二硫化物、チオカルボニルチオ化合物、およびジチオカルバメー
トである。本発明のＣＴＡは、カルボキシメチルジチオベンゾエートなど、商業的に入手
可能であるか、または公知の手順を使用して容易に合成される。本発明に使用するために
適したＣＴＡの例は、クミルジチオベンゾエート、ＤＴＢＡ（４－シアノペンタン酸ジチ
オベンゾエート）、ＢＤＢ（ベンジルジチオベンゾエート）、ＣＤＢ（イソプロピルクミ
ルジチオベンゾエート）、ＴＢＰ（Ｎ，Ｎ－ジメチル－ｓ－チオベンゾイルチオプロピオ
ンアミド）、ＴＢＡ（Ｎ，Ｎ－ジメチル－ｓ－チオベンゾイルチオアセトアミド、トリチ
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オカーボネート、ジチオカルバメート、（ホスホリル）ジチオホルメートおよび（チオホ
スホリル）ジチオホルメート、ビス（チオアシル）二硫化物、キサンテート、市販されて
いるか、確立した有機合成経路ｓによって合成されるか、または米国特許第６，１５３，
７０５号明細書（その内容を参照によって本願明細書に組み入れる）に以前に記載されて
いるように合成されるＭＡＤＩＸ（キサンテートの交換による高分子設計）において使用
されるジチオカーボネート基、およびＣＴＰＮａ（ナトリウム４－シアノペンタン酸ジチ
オベンゾエート）および関連化合物、例えば、米国特許第６，１５３，７０５号明細書、
およびＰＣＴ国際出願国際公開第９８０１４７８Ａ１号パンフレット（その内容を参照に
よって本願明細書に組み入れる）に記載されているような化合物である。
【００５２】
　また、重合条件の選択が重要である。反応温度は一般的に、所望の方法で速度に影響を
与えるように選択されるのがよい。例えば、温度が高くなると典型的に、フラグメンテー
ションの速度を増加させる。条件は、開始剤によって得られたラジカルから形成された鎖
の数は、許容範囲の重合速度を得るのに見合った程度に最小にされるように選択されるの
がよい。本発明の重合方法は、従来のフリーラジカル重合に典型的な条件下で行なわれる
。上に記載されたＣＴＡを使用する重合は好適には、－２０℃～１６０℃の範囲、好まし
くは１０℃～１５０℃の範囲、そして最も好ましくは１０℃～８０℃の範囲の温度で実施
される。
【００５３】
　水溶液または半水溶液中で行なわれる重合のｐＨは、条件および反応体に応じて変化さ
れ得る。しかしながら、一般的に、ｐＨは、選択されたジチオエステルが安定しており、
そしてポリマーのグラフトが起こるように選択される。典型的に、ｐＨは、約０～約９、
好ましくは約１～約７、そしてより好ましくは約２～約７である。ｐＨは、本技術分野に
公知の手段のいずれかを使用して調節され得る。
【００５４】
　本発明に使用するために好ましい代表的な遷移金属ゾルには、限定されないが、銀（Ａ
ｇ）から形成された錯体および関連塩（例えば、ＡｇＮＯ3）が含まれる。
【００５５】
　本発明に従ってフリーラジカル開始剤として作用し得るアゾ化合物の例には、限定され
ないが、ＡＩＢＭｅ（２，２’－アゾビス（メチルイソブチレート）、ＡＩＢＮ（２，２
’－アゾビス（２－シアノプロパン）、ＡＣＰ（４，４’－アゾビス（４－シアノペンタ
ン酸）、ＡＢ（２，２’－アゾビス（２－メチルプロパン）、２，２’－アゾビス（イソ
ブチロニトリル）、２，２’－アゾビス（２－ブタンニトリル）、２，２’－アゾビス［
２－メチル－Ｎ－（１，１）－ビス（ヒドロキシメチル－）－２－ヒドロキシエチル］プ
ロピオンアミド、および２，２’－アゾビス（２－アミジノプロパン）ジクロリドが含ま
れる。
【００５６】
　適したアニオン性（コ）ポリマーには、ＰＡＭＰＳ（ポリ（ナトリウム２－アクリルア
ミド－２－メチルプロパンスルホネート）、ＰＡＭＢＡ、および本技術分野に公知のその
他の適したアニオン性（コ）ポリマーが含まれる。このようなアニオン性（コ）ポリマー
の調製は本技術分野に公知であり、参照によって本願明細書に組み込まれる（Ｓｕｍｅｒ
ｌｉｎ，Ｂ．，ｅｔ　ａｌ．Ｍａｃｒｏｍｏｌｅｃｕｌｅｓ　２００１，３４，６５６１
）。
【００５７】
　適したカチオン性（コ）ポリマーには、ＰＶＢＴＡＣ（ポリ（４－ビニルベンジル）ト
リメチルアンモニウムクロリド）、および市販されているかまたは公知の合成経路によっ
て得られるその他の関連カチオン性（コ）ポリマーが含まれる。
【００５８】
　適した非イオン性、または中性（コ）ポリマーには、限定されないが、ＰＤＭＡ（ポリ
（Ｎ，Ｎ－ジメチルアクリルアミド）、および市販されているかまたは公知の合成手順に
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よって得られるその他の関連中性（コ）ポリマーなど、代表的な（コ）ポリマーが含まれ
る。
【００５９】
　適した双性イオン性（コ）ポリマーには、ＰＭＡＥＤＡＰＳ－ｂ－ＰＤＭＡ（ポリ（３
－［２－Ｎ－メチルアクリルアミド）－エチルジメチルアンモニオプロパンスルホネート
－ブロック－Ｎ，Ｎ－ジメチルアクリルアミド）、および市販されているかまたは公知の
合成手順によって得られるその他の双性イオン性（コ）ポリマーが含まれる。好ましくは
、本発明において有用な双性イオン性（コ）ポリマーは、疎水性または親水性モノマーか
ら誘導される成分または疎水性および親水性モノマーから誘導される成分の混合物と一緒
に双性イオン性モノマー（ベタイン）から誘導される成分を含む。
【００６０】
　適したベタインには、限定されないが、アンモニウムカルボン酸塩、アンモニウムリン
酸塩、およびアンモニウムスルホン酸塩が含まれる。利用できる特定の双性イオン性モノ
マーは、Ｎ－（３－スルホプロピル）－Ｎ－メチルアクリルオキシエチル－Ｎ，Ｎ－ジメ
チルアンモニウムベタイン、およびＮ－（３－スルホプロピル）－Ｎ－アリル－Ｎ，Ｎ－
ジメチルアンモニウムベタインである。
【００６１】
　本開示に使用されるジチオエステルで末端をキャップした（コ）ポリマーは、任意の数
の連鎖移動剤、最も好ましくは上に記載されたようなジチオベンゾエートまたは関連化合
物、およびフリーラジカル開始剤を使用する、水性媒体中の制御された合成を使用して合
成され得る。本発明のＲＡＦＴ方法は、水性媒体中で、バルク、溶液、エマルション、ミ
クロエマルション、ミニエマルション、逆エマルション、逆ミクロエマルションまたは懸
濁液中で、バッチ、半バッチ、連続、または供給方式のどちらかで実施され得る。開始剤
は上述のフリーラジカル開始剤であり、アゾ開始剤が好ましい。（コ）ポリマー分子量は
、モノマー対ＣＴＡのモル比を変えることによって制御された。ＣＴＡ対開始剤のモル比
は、少なくとも１０００対１（１０００：１）～１対１　１：１である。溶液のｐＨは、
チャージに応じて、モノマーの完全なイオン化を確実にするために必要に応じて調節され
得る。
【００６２】
　ここで本開示による典型的な方法に戻ると、合成は金属塩またはゾルの水溶液の調製か
ら開始し、例えば一実施形態において、金属塩またはゾルの量は、約０．０１重量％であ
り得る。次に、このような金属コロイド溶液を有利には、上に記載されたように、ジチオ
エステルで末端をキャップした（コ）ポリマーを入れた容器に添加することができる。次
に、均質性を確実にするために、混合物を混合することができ、次いで、還元剤の水溶液
（１．０Ｍ）をゆっくりと添加することができる。次に、混合物を周囲（約１気圧）圧力
下、室温において約４８時間までの時間の間撹拌することができる。得られた生成物は、
遠心分離によって、または本発明の生成物から反応溶液を除去する任意の他の適した手段
によって回収され得る。
【００６３】
　本開示に従って、還元剤は、水素化ホウ素化合物および／または水素化アルミニウム化
合物、またはヒドラジン化合物であり得る。より具体的には、還元剤には、限定されない
が、とりわけ、アルカリ金属ホウ水素化物、アルカリ土類金属ホウ水素化物、アルカリ金
属アルミニウム水素化物、ジアルキルアルミニウム水素化物およびジボランが含まれ得る
。これらは単独で使用されてもよく、またはそれらの２つ以上が適した組合せで使用され
てもよい。還元剤中の塩形成アルカリ金属は、例えば、ナトリウム、カリウム、またはリ
チウムであり、アルカリ土類金属はカルシウムまたはマグネシウムである。取扱の容易さ
および他の観点の場合を考慮して、アルカリ金属ホウ水素化物が好ましく、ホウ水素化ナ
トリウムが特に好ましい可能性がある。
【００６４】
　本開示に使用するために適した他の好ましい還元剤には、限定されないが、例えばホウ
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水素化リチウム、ホウ水素化カリウム、ホウ水素化カルシウム、ホウ水素化マグネシウム
、ホウ水素化亜鉛、ホウ水素化アルミニウム、トリエチルホウ水素化リチウム［Ｓｕｐｅ
ｒ　Ｈｙｄｒｉｄｅ］、ジメシチルホウ水素化リチウム、トリシアミルホウ水素化リチウ
ム、およびシアノホウ水素化ナトリウムなどのホウ水素化物、水酸化リチウムアルミニウ
ム、アラン（ＡｌＨ．ｓｕｂ．３）、アラン－Ｎ，Ｎ－ジメチルエチルアミン錯体、Ｌ－
Ｓｅｌｅｃｔｒｉｄｅ（登録商標）（トリ－ｓｅｃ－ブチルホウ水素化リチウム）、ＬＳ
－Ｓｅｌｅｃｔｒｉｄｅ（登録商標）（トリシアミルホウ水素化リチウム）、Ｒｅｄ－Ａ
ｌ（登録商標）またはＶｉｔｒｉｄｅ（登録商標）（水素化ナトリウムビス（２－メトキ
シエトキシ）アルミニウム、アルコキシアルミニウム水素化物、例えば水素化リチウムジ
エトキシアルミニウム、水素化リチウムトリメトキシアルミニウム、水素化リチウムトリ
エトキシアルミニウム、水素化リチウムトリ－ｔ－ブチオキシアルミニウム、および水素
化リチウムエトキシアルミニウム、アルコキシ－およびアルキルホウ水素化物、例えばト
リメトキシホウ水素化ナトリウムおよびトリイソプロポキシホウ水素化ナトリウム、ボラ
ン、例えばジボラン、９－ＢＢＮ、およびＡｌｐｉｎｅ　Ｂｏｒａｎｅ（登録商標）、水
素化アルミニウム、ならびに水素化ジイソブチルアルミニウム（Ｄｉｂａｌ）、ヒドラジ
ン等が含まれ得る。このような還元剤と一緒に、本技術分野に公知の適した活性剤を組み
合わせて使用し、還元剤の還元力を改良してもよい。還元剤を固体形態で、適した溶媒と
の溶液で使用することができ、または例えばポリスチレン、アルミナ等の不活性支持体に
結合することができる。使用される還元剤は主に、溶媒に、特に水に可溶性であるのがよ
く（例えば、ＮａＢＨ4、ＬｉＢＨ4、またはヒドラジン）、あるいは代わりに、水と混和
性である有機溶媒に可溶性であるのがよい。例えば、本開示の方法は、例えばテトラヒド
ロフラン（ＴＨＦ）などの有機溶媒またはＴＨＦ－水と還元剤としてＬｉＢＨＥｔ3（Ｓ
ｕｐｅｒ　Ｈｙｄｒｉｄｅ（登録商標）との混合物を使用して実施され得ることが予測さ
れる。
【００６５】
　還元剤の量は特に制限されないが、還元剤が、チオカルボニチオ化合物の量に対して理
論量以上の量で提供されるような量であることが好ましい。例えば、還元は、チオカルボ
ニルチオ化合物１モル当たり、０．５モル以上、好ましくは１．０モル以上の量でホウ水
素化ナトリウムを使用して達成され得る。経済的な観点から、還元剤の量は、チオカルボ
ニルチオ化合物の１モル当たり１０．０モル以下、好ましくは２．０モル以下である。
【００６６】
　本発明に含まれる、したがって本発明の範囲内に含まれる銀の場合、還元剤の添加は、
ポリマーのジチオエステル末端基の還元をもたらし、（コ）ポリマー上の相当するチオー
ル官能基をもたらすと同時に銀イオンを元素状態に還元する。
【００６７】
　上記の実施形態の他に、ＲＡＦＴを使用して合成された（コ）ポリマーによって安定化
または改質された銀ナノ粒子または表面は、例えば試薬、時間、および温度などの様々な
反応条件を使用してそれらの末端官能性末端基においてさらに改質され得る。
【００６８】
　本発明のさらなる実施形態には、表面、例えばナノ粒子、フィルム、またはウエハーな
どからの表面からのポリマーのＲＡＦＴ重合が含まれる。このような場合、フリーラジカ
ル開始剤またはＣＴＡのどちらかを本技術分野に公知の多数の反応のいずれかによってナ
ノ粒子または表面に結合することができる。このような結合の後に、ＲＡＦＴ重合を様々
な溶媒、好ましくは水または水－溶媒エマルション中で実施することができる。
【００６９】
　本開示はまた、製造プロセスおよび前記製造プロセスによって製造された導電性金属化
部分を設けられた基材に関する。前記製造プロセスは、
（１）基材を提供する工程と、
（２）本発明の導電性組成物を基材上に適用する工程と、
（３）工程（２）において適用された導電性組成物を光焼結に供して、導電性金属化部分
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を形成する工程とを有してなる。
【００７０】
　分解性安定剤が、触媒活性プロセスによる酸切断可能基を含む実施形態について、光焼
結は、以下の表１に示されるように光酸発生剤の補助によって行なうことができる。
【００７１】
【表１】

【００７２】
　表１に示される「界面活性剤」は、本開示の熱分解性安定剤を意味することが意図され
、あるいは代わりに、熱分解性安定剤に加えて二次界面活性剤を意味することができ、そ
こで光硬化ステップの熱または紫外線放射線もまた、光酸の存在に加えてまたは別個に熱
分解性安定剤を不安定にする。表１に示される「微細金属粒子」は、少なくともナノ粒子
の表面に銀を含むナノ粒子を意味することが意図される。
【００７３】
　代替実施形態において、光硬化は、（光酸発生剤を使用せずに）界面活性剤を直接に分
解することができ、界面活性剤は、二次界面活性剤および／または本開示の熱分解性安定
剤であり得る。この実施形態は表２に示される。
【００７４】
【表２】

【００７５】
　本発明の方法の工程（１）において基材が提供される。基材は、１つまたは２つ以上の
材料からなってもよい。本明細書において使用される用語「材料」はこの文脈において、
基材がそれからなる塊状材料を主に指す。しかしながら、基材が２つ以上の材料からなる
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場合、用語「材料」は、層として存在している材料を除外すると誤解されるべきでない。
むしろ、２つ以上の材料からなる基材には、一切の薄い層を有さない２つ以上の塊状材料
からなる基材ならびに１つまたは２つ以上の薄い層を提供された１つまたは２つ以上の塊
状材料からなる基材が含まれる。前記層の例には、誘電体（電気絶縁）層および活性層が
含まれる。
【００７６】
　誘電体層の例には、二酸化シリコン、ジルコニアベースの材料、アルミナ、窒化シリコ
ン、窒化アルミニウムおよび酸化ハフニウムのような無機誘電体材料の層、および有機誘
電体材料、例えばＰＴＦＥのようなフッ素化ポリマー、ポリエステルおよびポリイミドの
層が含まれる。誘電体層は固体または多孔性であり得る。
【００７７】
　用語「活性層」が説明および請求の範囲において使用される。それは光活性層、発光層
、半導電層および非金属導電層などの群から選択される層を意味するものとする。実施形
態において、それは、光活性層、発光層、半導電層および非金属導電層からなる群から選
択される層を意味するものとする。
【００７８】
　本開示のために、本明細書において使用される用語「光活性」は、輻射エネルギー（例
えば、光）を電気エネルギーに変換する特性を指すものとする。
【００７９】
　光活性層の例には、二セレン化銅インジウムガリウム、テルル化カドミウム、硫化カド
ミウム、硫化銅亜鉛スズ、非晶質シリコン、有機光活性化合物または色素増感光活性組成
物のような材料をベースとするかまたは含有する層が含まれる。
【００８０】
　発光層の例には、ポリ（ｐ－フェニレンビニレン）、トリス（８－ヒドロキシキノリナ
ト）アルミニウムまたはポリフルオレン（誘導体）のような材料をベースとするかまたは
含有する層が含まれる。
【００８１】
　半導電層の例には、二セレン化銅インジウムガリウム、テルル化カドミウム、硫化カド
ミウム、硫化銅亜鉛スズ、非晶質シリコンまたは有機半導性化合物のような材料をベース
とするかまたは含有する層が含まれる。
【００８２】
　非金属導電層の例には、ポリアニリン、ＰＥＤＯＴ：ＰＳＳ（ポリ３，４－エチレンジ
オキシチオフェンポリスチレンスルホネート）、ポリチオフェンまたはポリジアセチレン
のような有機導電材料をベースとするかまたは含有する層、またはインジウムスズ酸化物
（ＩＴＯ）、アルミニウムドープト酸化亜鉛、フッ素ドープト酸化スズ、グラフェンまた
はカーボンナノチューブのような透明な導電材料をベースとするかまたは含有する層が含
まれる。
【００８３】
　実施形態において、基材は温度感受性基材である。これは、基材がそれからなる材料ま
たは材料のうちの１つまたは複数が温度感受性であることを意味する。不確かさを避ける
ために、これには、基材が前述の層の少なくとも１つを備え、そこで層または１つの層、
複数または全ての層が温度感受性である場合を含める。
【００８４】
　「耐熱性」とは対照的に用語「温度感受性」は、基材、基材材料（＝基材がそれらから
なる塊状材料または塊状材料のうちの１つ）または基材の層および熱に暴露される時のそ
の性質に関して本明細書において使用される。それ故、「温度感受性」は、＞１３０℃の
高い物体ピーク温度に耐えないかまたは、換言すれば、＞１３０℃の高い物体ピーク温度
において望ましくない化学的および／または物理的変化を受ける基材、基材材料または基
材の層に関して使用される。このような望ましくない変化の現象の例には、劣化、分解、
化学変換、酸化、相転移、溶融、構造の変化、歪みおよびそれらの組み合わせなどがある
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。従来のポリマー樹脂バインダーまたはガラスバインダーを含有する金属ペーストから適
用される金属化部分の製造において典型的に使用されるように例えば従来の乾燥または焼
成プロセスの間に＞１３０℃の物体ピーク温度が生じる。
【００８５】
　したがって、用語「耐熱性」は＞１３０℃の物体ピーク温度に耐える基材、基材材料ま
たは基材の層に対して本明細書において使用される。
【００８６】
　基材材料の例の第１の群は有機ポリマーを包含する。有機ポリマーは温度感受性であっ
てもよい。適した有機ポリマー材料の例には、ＰＥＴ（ポリエチレンテレフタレート）、
ＰＥＮ（ポリエチレンナフタレート）、ＰＰ（ポリプロピレン）、ＰＣ（ポリカーボネー
ト）およびポリイミドが含まれる。
【００８７】
　基材材料の例の第２の群は有機ポリマー以外の材料、特に、無機非金属材料および金属
を包含する。無機非金属材料および金属は典型的に耐熱性である。無機非金属材料の例に
は、単結晶シリコン、多結晶シリコン、炭化シリコンのような無機半導体、およびガラス
、石英、ジルコニアベースの材料、アルミナ、窒化シリコンおよび窒化アルミニウムのよ
うな無機誘電体材料が含まれる。金属の例にはアルミニウム、銅および鋼が含まれる。
【００８８】
　基材は様々な形態をとってもよく、それらの例には、フィルムの形態、箔の形態、シー
トの形態、パネルの形態およびウエハーの形態が含まれる。
【００８９】
　本発明の方法の工程（２）において導電性組成物が基材上に適用される。基材が前述の
層の少なくとも１つを設けられる場合、導電性組成物がこのような層上に適用されてもよ
い。導電性組成物は例えば、０．１～１００μｍの乾燥フィルム厚さに適用されてもよい
。導電性組成物の適用方法は、印刷、例えば、フレキソ印刷、グラビア印刷、インクジェ
ット印刷、オフセット印刷、スクリーン印刷、ノズル／押出印刷、エーロゾルジェット印
刷であってもよく、またはそれはペンによる書き込みであってもよい。多様な適用方法に
よって導電性組成物を適用して、基材の全表面または１つの部分だけまたは複数の部分を
被覆することができる。例えば、導電性組成物をパターンで適用することが可能であり、
そこでパターンは、点または例えば５０または１００ナノメートルしかない乾燥線幅を有
する細い線のような微細構造を含めてもよい。
【００９０】
　導電性組成物は、基材上へのその適用後に、工程（３）を実施する前に追加の工程段階
において乾燥されてもよく、またはそれは、直接に（すなわち意図的な遅れなしにそして
特別設計の乾燥工程を経ずに）光焼結工程（３）に供されてもよい。このような追加の乾
燥工程は典型的に、５０～≦１３０℃の範囲の低い物体ピーク温度においての軽い乾燥条
件を意味する。
【００９１】
　前記任意選択の乾燥の文脈で本明細書において使用される用語「物体ピーク温度」は、
基材上に本発明の導電性組成物から適用された導電性金属化部分の乾燥中に達した基材ピ
ーク温度を意味する。
【００９２】
　前記任意選択の乾燥の主要な目標は、溶媒の除去である。しかしながら、それはまた、
金属化母材の高密度化を促進してもよい。任意選択の乾燥は例えば、１～６０分間にわた
って５０～≦１３０℃、または実施形態において８０～≦１３０℃の範囲の物体ピーク温
度において行なわれてもよい。当業者は、エチルセルロース樹脂および工程（１）におい
て提供される基材の熱安定性および本発明の導電性組成物に含有される希釈剤のタイプを
考慮する物体ピーク温度を選択する。
【００９３】
　任意選択の乾燥を例えばベルト式、回転式または固定乾燥機、または箱形炉を使用して
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行なうことができる。熱は対流によっておよび／またはＩＲ（赤外線）放射線を利用して
適用されてもよい。乾燥はエアブローイングによって補助されてもよい。
【００９４】
　代わりに、任意選択の乾燥は全体的にみて基材の温度よりも高い金属化部分の局部温度
をもたらす方法を使用して行なわれてもよく、すなわちこのような場合、基材の物体ピー
ク温度は、乾燥中に、室温しかなくてもよい。このような乾燥方法の例には、光加熱（高
強度の光の吸収による加熱）、マイクロ波加熱および誘導加熱が含まれる。
【００９５】
　本発明の方法の工程（３）において、工程（２）において適用され前述の追加の乾燥工
程において任意選択により乾燥された導電性金属組成物を光焼結に供して、導電性金属化
部分を形成する。
【００９６】
　光硬化と称されてもよい光焼結は、光すなわちより正確には、高強度の光を使用して高
温焼結を提供する。光は、例えば、２４０～１０００ｎｍの範囲の波長を有する。典型的
に、フラッシュランプを使用して光源を提供し、高出力の短いオン時間および数ヘルツ～
数十ヘルツの範囲のデューティ・サイクルで運転する。それぞれ個々のフラッシュライト
パルスは例えば、１００～２０００マイクロ秒の範囲の時間および例えば、３０～２００
０ジュールの範囲の強度を有してもよい。フラッシュライトパルス時間は、例えば、５マ
イクロ秒刻みで調整可能である。それぞれ個々のフラッシュライトパルス量は、例えば、
４～１５ジュール／ｃｍ2の範囲であってもよい。
【００９７】
　光焼結工程（３）全体は短時間であり、それは、ごく短いフラッシュライトパルス、例
えば、５までのフラッシュライトパルス、または、実施形態において、１または２のフラ
ッシュライトパルスを要する。本発明の導電性組成物は、公知の先行技術の導電性組成物
と異なり、光焼結工程（３）を例えば、≦１秒、例えば０．１～１秒、または、実施形態
において、≦０．１５秒、例えば０．１～０．１５秒の非常に短い時間で実施することを
可能にすることが見出された。すなわち、最初のフラッシュライトパルスから始まり最後
のフラッシュライトパルスで終わる光焼結工程（３）全体が、例えば、≦１秒、例えば０
．１～１秒、または、実施形態において、≦０．１５秒、例えば０．１～０．１５秒の短
さであり得る。
【００９８】
　本開示に従って作られた導電性フィルムを光電池用途のためのドナー基材として使用す
ることができ、それ故、アクセプター基材と相関させて使用することができる。
【００９９】
　本発明の方法の工程（３）の終結後に得られた金属化基材が電子デバイス、例えば、印
刷された電子デバイスに相当する場合がある。しかしながら、それは電子デバイスの製造
において一部分だけまたは中間物を形成することも可能である。前記電子デバイスの例に
は、ＲＦＩＤ（高周波識別）デバイス、ＰＶ（光電池）またはＯＰＶ（有機光電池）デバ
イス、特に太陽電池、発光デバイス、例えば、ディスプレイ、ＬＥＤ（発光ダイオード）
、ＯＬＥＤ（有機発光ダイオード）、スマートパッケージングデバイス、およびタッチス
クリーンデバイスなどがある。金属化基材が前記一部分だけまたは中間物を形成する場合
、それはさらに加工される。前記さらなる加工の一例は、金属化基材を封入してそれを環
境的な影響から保護することであってもよい。前記さらなる加工の別の例は、金属化部分
に前述の誘電体または活性層の１つまたは複数を提供することであってもよく、そこで活
性層の場合、金属化部分と活性層との間に直接または間接の電気的接触が形成される。前
記さらなる加工のさらに別の例は、後でシード金属化部分として作用する金属化部分の電
気めっきまたは光誘起電気めっきである。
【実施例】
【０１００】
　以下の実施例は、本発明の代替実施形態を説明するために記載される。以下の実施例に
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開示される技術は、本発明の実施においてよく機能することが本発明者によって発見され
た技術の典型であり、したがってその実施のための好ましい方式を構成すると考え得るこ
とは、当業者によって理解されるはずである。しかしながら、多くの変更が、開示される
特定の実施形態において可能であり、そしてさらに、本発明の趣旨および範囲から逸脱せ
ずに似たまたは同様な結果を得ることができるのを当業者は本開示を考慮に入れて理解す
るはずである。
【０１０１】
ステアリルメタクリレート／メチルメタクリレートトリチオカーボネートの調製
　添加漏斗、冷却器、および窒素ガス入口、熱電対＋開始剤供給ライン、ならびにオーバ
ーヘッド攪拌機組立体を取り付けた４首フラスコに、トリチオカーボネートＲＡＦＴ剤Ｃ

12Ｈ25ＳＣ（Ｓ）ＳＣ（ＣＨ3）（ＣＮ）ＣＨ2ＣＨ2ＣＯ2ＣＨ3（４．４０ｇ＝１０．５
５ｍｍｏｌ）およびＭＥＫ（１８０ｍＬ）を入れた。ＭＭＡ（１６６ｇ）およびステアリ
ルメタクリレート（３４．０ｇ）を室温で容器に添加した。反応器を窒素で２０分間パー
ジし、温度を７３℃に上昇させた。Ｖ－６０１溶液開始剤（４２０ｍｇ、１．８２ｍｍｏ
ｌ、６．６ｍＬ）を２１時間にわたって段階供給した。加熱を２２時間続けた。
【０１０２】
　ＮＭＲ（ＣＤＣｌ3）は、最終的なＭＭＡ変換が９８．５％であることを示した。
【０１０３】
　反応混合物をＭＥＫ（７０ｍＬ）で希釈し、室温に冷却した。ポリマー溶液を５℃のメ
タノール（１．５Ｌ）にゆっくりと添加し、添加し終えた後に約４５分間撹拌した。液相
を除去した。メタノール（１．５Ｌ）を添加し、混合物を１時間撹拌した。濾過および乾
燥により１９６．８ｇの固体が得られた。
【０１０４】
　ＮＭＲ（ＣＤＣｌ3）：３．９（ｍ、ａ＝２００、１００／Ｈ、ステアリルＭＡ）、３
．６７－３．５（ｍ、３．５８に主ピーク（ａ＝５４８９．２、１８２９．７／Ｈ）、こ
れはステアリルＭＡ／ＭＭＡ＝５．２／９４．８（モル％）、１５．７／８４．３重量％
と一致する。
【０１０５】
　ＳＥＣ：データ（ＰＭＭＡ標準に対する）：Ｍｗ＝２６５０２、Ｍｎ＝２３９３２、Ｍ
ｚ＝２９２１９、ＭＰ＝２６４９３、ＰＤ＝１．１１。
【０１０６】
ステアリルＭＡ／ＭＭＡ－ｂ－ＤＥＡＥＭＡ－ＴＴＣの調製
　添加漏斗、冷却器、および窒素ガス入口、熱電対＋開始剤供給ライン、ならびにオーバ
ーヘッド攪拌機組立体を取り付けた４首フラスコに、ステアリルＭＡ／ＭＭＡ－ｔｔｃ（
９３．５ｇ）およびＭＥＫ（１５０ｍＬ）を入れた。溶媒としてＭＥＫを使用して、４７
５ｍｇ／１０．００ｍＬ、０．２０７ｍｍｏｌ／ｍＬを使用して、シリンジポンプ供給の
ためにＶ－６０１溶液を調製した。反応器を窒素で２０分間パージした。ＤＥＡＥＭＡモ
ノマー（４６．８ｇ、０．２５３モル）をシリンジに入れた。５．０ｍＬのＤＥＡＥＭＡ
を容器に添加し、温度を７３℃に上昇させた。Ｖ－６０１開始剤２８９ｍｇ、１．２６ｍ
ｍｏｌ）を１６時間にわたって段階供給した。残りのＤＥＡＥＭＡモノマーを４時間にわ
たって供給した。加熱を１９時間続けた。
【０１０７】
　反応混合物をＭＥＫ（１５０ｍＬ）で希釈し、均一になるまで撹拌し、室温に冷却した
。反応混合物を３Ｌのヘキサンに添加した。撹拌後に、液相を除去し、さらに２Ｌのヘキ
サンを添加し、撹拌を１時間続けた。濾過および乾燥により、１００ｇの固体、９６．５
ｇがもたらされた。液相処理によりさらに３０ｇの固体が得られ、同じＳＥＣおよびＮＭ
Ｒ特性を有した。
【０１０８】
　ＮＭＲ（ＣＤＣｌ3）：４．２０－３．９０（ｍ、ａ＝６５．７３、ＯＣＨ2基の組合せ
、３．５８（ＯＣＨ3信号、ａ＝３００）、２．７２および２．６０（ｍ’ｓ、ａ＝１７
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３．９、ＮＣＨ2基）。ステアリルＭＡ／ＭＭＡ／ＤＥＡＥＭＡ＝４．０／７３．７／２
２．２モル％、または１０．５／５７．４／３２．０重量％と一致していた。
【０１０９】
　ＳＥＣ（ＨＦＩＰの三重検出）は、Ｍｗ＝３８．５ｋＤａ、ＰＤＩ＝１．０４を示した
。
【０１１０】
　本明細書において開示され権利請求された方法の全ては、本開示を考慮して必要以上の
実験をせずに行なわれ、実施され得る。本発明の組成物および方法は、好ましい実施形態
を用いて記載されたが、本発明の概念、趣旨および範囲から逸脱せずに本明細書に記載さ
れた方法および工程または方法の工程の順序に変更を加え得ることは、当業者には明白で
あろう。より具体的には、同じかまたは同様な結果を達成する限り、化学的に関連してい
る特定の薬剤が、本明細書に記載された薬剤の代わりに用いられてもよいことは明白であ
ろう。当業者に明らかな全てのこのような類似の代替物および改良形態は、本発明の趣旨
、範囲および概念の内にあると考えられる。
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