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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　組成物であって、
　第１官能基であるアミンにより官能化されたナイロンである第１のポリマーと、
　前記第１の官能基と異なり、かつそれと相補的である第２の官能基であるエポキシドに
より官能化された、反応性架橋剤としてのエポキシ変性９，１０－ジヒドロ－９－オキシ
－１０－ホスファフェナントレン－１０－オキシド（ＤＯＰＯ）が含まれるナイロンであ
る第２のポリマーとを有する繊維を含み、
　前記第１のポリマーおよび前記第２のポリマーが、火炎への曝露時に架橋結合によって
第３のポリマーを形成するように構成される、組成物。
【請求項２】
　前記第３のポリマーが、前記第１のポリマーまたは前記第２のポリマーのいずれかより
も高い分子量を有する、請求項１に記載の組成物。
【請求項３】
　前記第２のポリマーが、前記第１のポリマーよりも低い融解点を有する、請求項１に記
載の組成物。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　関連出願の相互参照
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　本出願は、２０１４年１月１７日出願の米国出願第６１／９２８，５０３号および２０
１４年１０月２４日出願の米国出願第６２／０６８，１８９号の利益を主張するものであ
り、それらの内容は参照によりそれら全体が本明細書に組み込まれる。
【０００２】
　本開示は、改善された溶融滴下特性を有する織物を含む、火炎および火災防護を提供す
る組成物、物品、および方法に関する。
【背景技術】
【０００３】
　難燃性および溶融滴下の除去は、織物などの物品における２つの重要な特性である。難
燃剤は、耐延焼性があり、例えば、サーモプラスチック、布地、および塗料に使用される
化学物質である。典型的には、難燃剤は、ハロゲン化される（すなわち、臭素化される）
か、またはリン酸系である。しかしながら、これらの難燃剤および火災防護材料は、一般
に、非効率的であるか、または環境に悪影響を及ぼす。例えば、臭素化難燃剤などのハロ
ゲン化難燃剤は、難分解性であり、生体蓄積性があり、人間および環境の両方にとって有
毒である。臭素化難燃剤は、負の神経行動作用および内分泌撹乱を引き起こす疑いがある
。臭素化難燃剤は毒性ガスも放出し、これは火災自体よりも多くの死をもたらし得る。
【０００４】
　リン酸系難燃剤などの非ハロゲン化難燃剤は、一般に非毒性であり、環境に優しい。し
かしながら、リン酸系難燃剤は、効率性がより低い傾向がある。一般に、これらのリン酸
系難燃剤は、有効性を低下させる高装填量（すなわち、用量／容積）を必要とする。その
ような高い用量は、リン酸系難燃剤が適用される織物および他の材料の機械的特性を低下
させ得、それにより機能させなくする。リン酸難燃剤は、材料から表面に浸出して、材料
を発火させやすくする傾向もある。
【０００５】
　現在市場で使用されている非ハロゲン化難燃剤添加剤の効率性は、ハロゲン化難燃剤よ
りも低い。例えば、ポリマーは、ハロゲン化難燃剤が１５％のみで十分であり得る場合に
、３０％～６０％のリン系難燃剤物質を含有し得る。このより高い割合は、物品の構造的
完全性を低下させ、最終生成物の特性を悪化させ得る。
【０００６】
　火炎または火災に曝露されたときのプラスチックまたは織物の溶融滴下も望ましくない
。プラスチックまたは織物から形成される熱くて粘着性のある溶融物質が局部の非常に重
度のやけどを引き起こし得るため、着用者の皮膚上への溶融滴下は、重大な身体傷害を引
き起こし得る。例えば、防衛職員用のポリアミド（ナイロン－６およびナイロン－６，６
など）製ユニフォームは、火炎に曝露されたときに望ましくない溶融滴下問題を示す。
【０００７】
　したがって、改善された難燃性を示し、かつ火炎に曝露されたときに溶融滴下を低下さ
せることができる繊維および織物ならびに他の物品を有することが望ましい。
　この出願の発明に関連する先行技術文献情報としては、以下のものがある（国際出願日
以降国際段階で引用された文献及び他国に国内移行した際に引用された文献を含む）。
（先行技術文献）
　（特許文献）
　　（特許文献１）　米国特許第４，１４７，７４１号明細書
　　（特許文献２）　米国特許出願公開第２００６／０２２３９２１号明細書
　　（特許文献３）　中国特許出願公開第１０３０７３７４９号明細書
　　（特許文献４）　米国特許出願公開第２００５／００１４８７５号明細書
　　（特許文献５）　米国特許出願公開第２００７／０１７６１５５号明細書
　　（特許文献６）　米国特許出願公開第２００２／００３５２３３号明細書
　　（特許文献７）　米国特許出願公開第２００６／００３５５５５号明細書
　　（特許文献８）　米国特許出願公開第２０１０／００７５５５７号明細書
　　（特許文献９）　米国特許出願公開第２０１２／０１０８７１０号明細書
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【発明の概要】
【課題を解決するための手段】
【０００８】
　上記の目的は、本明細書に開示される化合物、物品、および方法によって満たされる。
【０００９】
　第１の態様において、ある組成物が提供される。本組成物は、第１のポリマーおよび第
２のポリマーを含む。第１のポリマーは、第１の官能基で官能化される。第２のポリマー
は、第１の官能基と異なり、かつそれと相補的である第２の官能基で官能化される。第１
のポリマーおよび第２のポリマーは、火炎への曝露時に架橋結合によって第３のポリマー
を形成する。この第３のポリマーは、第１のポリマーまたは第２のポリマーのいずれかよ
りも高い分子量を有し得る。これらの第１および第２のポリマーは、織物を形成し得る。
【００１０】
　第１の官能基および第２の官能基は、アミンと酸、アミンとエポキシド、アミンと無水
物、アミンとイソシアネート、アミンとアルデヒド、アミンとハロゲン化アルキル、アミ
ンとスルホン酸アルキル、アミンとチオール、エポキシドと無水物、エポキシドとヒドロ
キシル、またはエポキシドと酸などの反応性対であり得る。一例において、第１の官能基
はエポキシであり、第２の官能基はヒドロキシルまたはアミンである。
【００１１】
　第１の官能基または第２の官能基は、リン化合物などの難燃剤を含み得る。
【００１２】
　いくつかの実施形態において、第１のポリマーまたは第２のポリマーのうちの少なくと
も一方は、水放出添加剤を含むポリオレフィンであり得る。
【００１３】
　ある特定の実施形態において、第１のポリマーまたは第２のポリマーのうちの少なくと
も一方は、他方よりも低い融解点を有し得、エポキシ変性９，１０－ジヒドロ－９－オキ
シ－１０－ホスファフェナントレン－１０－オキシド（ＤＯＰＯ）などの反応性架橋剤を
含有する。
【００１４】
　第２の態様において、ある織物が提供される。本織物は、複数の第１の繊維および複数
の第２の繊維を有する。第１の繊維は、第１の官能基で官能化された第１のポリマーを含
む。第２の繊維は、第１の官能基と異なり、かつそれと相補的である第２の官能基で官能
化された第２のポリマーを含む。第１のポリマーおよび第２のポリマーは、火炎への曝露
時に架橋結合によって第３のポリマーを形成する。いくつかの実施形態において、この織
物は織られ得る。
【００１５】
　第１および第２の繊維は、異なり得る。例えば、第１の繊維はポリエチレンテレフタレ
ート（ＰＥＴ）であり得、第２の繊維はナイロンであり得る。第１および第２の繊維はま
た、同じであり得る。例えば、第１および第２の繊維は、ナイロンであり得る。ナイロン
－６およびナイロン－６，６は、広く使用されるナイロンであるが、他のナイロンが利用
される場合もある。
【００１６】
　いくつかの実施形態において、第１の官能基および第２の官能基は、アミンと酸、アミ
ンとエポキシド、アミンと無水物、アミンとイソシアネート、アミンとアルデヒド、アミ
ンとハロゲン化アルキル、アミンとスルホン酸アルキル、アミンとチオール、エポキシド
と無水物、エポキシドとヒドロキシル、またはエポキシドと酸などの対であり得る。
【００１７】
　ある特定の実施形態において、第１の繊維は、第２の繊維に螺旋状に巻き付けられ得る
。第１の繊維はまた、第２の繊維と同じ方向、またはそれに対して直交方向に織られ得る
。他の実施形態において、第１および第２の繊維はまた、２成分繊維を形成することがで
きる。
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【００１８】
　本織物は、複数の第３の繊維を含み得る。例えば、第３の繊維は、綿、レーヨン、羊毛
、毛、絹、およびアラミド（Ｋｅｖｌａｒ（登録商標）など）のうちの少なくとも１つで
あり得る。これらの第３の繊維は、第１の繊維または第２の繊維のいずれかよりも高い融
解温度を有し得る。
【００１９】
　本織物はまた、複数の金属繊維または複数の官能化ナノ粒子を含み得る。ある例におい
て、第１の繊維は、ナイロンおよびヒドロキシル官能基で官能化されたシリカナノ粒子を
含み、第２の繊維は、ナイロンおよびエポキシ官能基で官能化されたシリコンナノ粒子を
含む。
【００２０】
　いくつかの実施形態において、第１の官能基または第２の官能基は、リン化合物などの
難燃剤を含み得る。
【００２１】
　ある特定の実施形態において、第１のポリマーまたは第２のポリマーのうちの少なくと
も一方は、水放出添加剤を含むポリオレフィンであり得る。
【００２２】
　更に他の実施形態において、第１のポリマーまたは第２のポリマーのうちの少なくとも
一方は、他方よりも低い融解点を有し得、エポキシ変性９，１０－ジヒドロ－９－オキシ
－１０－ホスファフェナントレン－１０－オキシド（ＤＯＰＯ）などの反応性架橋剤を含
有する。
【００２３】
　第１の繊維および第２の繊維は、組み合わされたときに発泡体を生成する化学対を含有
し得る。発泡体は、火炎伝搬および溶融滴下を軽減する働きをし得る。
【００２４】
　第三の態様において、織る方法が提供される。第１の官能基で官能化された第１のポリ
マーの複数の第１の繊維と、第１の官能基と異なり、かつそれと相補的である第２の官能
基で官能化された第２のポリマーの複数の第２の繊維とが提供される。第１のポリマーお
よび第２のポリマーは、火炎への曝露時に架橋結合によって第３のポリマーを形成するよ
うに構成される。第１の繊維および第２の繊維は、織物を形成するために織られる。
【００２５】
　第１の繊維は、第２の繊維に螺旋状に巻き付けられ得る。第１の繊維はまた、第２の繊
維と同じ方向、またはそれに対して直交方向に織られ得る。第１および第２の繊維はまた
、２成分繊維を形成することができる。
【００２６】
　複数の第３の繊維は、織物に織り込まれ得る。例えば、第３の繊維は、綿、レーヨン、
羊毛、毛、絹、およびアラミド（Ｋｅｖｌａｒ（登録商標）など）のうちの少なくとも１
つであり得る。これらの第３の繊維は、第１の繊維または第２の繊維のいずれかよりも高
い融解温度を有し得る。
【００２７】
　複数の金属繊維が織物に織り込まれ得るか、または複数の官能化ナノ粒子が織物中に添
加され得る。
【００２８】
　良性かつ非毒性の難燃剤が、第４の実施形態として提供される。難燃剤分子または粒子
は、物品または最終生成物のポリマーマトリックスに固定され得、そこに安定かつ均一に
分布される。難燃剤分子をポリマーマトリックスに固定することは、難燃剤分子が物品の
表面まで浸出および発展する危険性を低減する。この難燃剤分子の連結または固定はまた
、耐火性等級を達成するために難燃剤が過度に使用されるとき、最終ポリマー生成物の機
械的特性の損失を埋め合わせるのに役立つ。アンカーを難燃剤分子に結合する利点は、難
燃剤およびポリマーマトリックスの融解点が実質的に異なるときにさえ、固定された難燃
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剤がポリマーマトリックスと混合されることを可能にすることである。アンカー分子が、
融解すること、混合すること、および混合中にポリマーマトリックスと統合することがで
きる限り、難燃剤分子は、押し流され、マトリックス内に分布される。
【００２９】
　いくつかの実施形態において、アンカーは、ポリマーマトリックス内への添加前に、共
有結合、静電、またはファンデルワールス相互作用のいずれかによって難燃剤分子に結合
される。他の実施形態において、難燃剤は、難燃剤のポリマー物品への添加の処理中に、
アンカーに反応され得るか、それと結合され得る。これらの実施形態において、アンカー
および難燃剤の両方は、ポリマーの処理中に、最終物品内へ別々に添加され得る。
【００３０】
　アンカーは、ポリマー物品の化学環境に合わせられ得る。例えば、アンカーは、ポリマ
ーマトリックスの化学構造と実質的に同様の化学構造を有し得、かつ／またはポリマーと
相溶性があり得る。アンカーおよび難燃剤の混合共役体は、ポリマーとは別個の存在であ
り得、最終生成物が容易に再利用されることを可能にする。これはまた、再利用された生
成物から生成される新たな生成物が、難燃剤を維持し、元々の物品の難燃剤特性を持つこ
とを可能にする。
【００３１】
　第５の態様として、難燃剤物品が開示される。難燃剤物品は、共役体を形成するアンカ
ー分子の反応性官能基に化学結合されたリン酸系難燃剤を含み得、この共役体は、ポリマ
ーマトリックス中に分散される。
【００３２】
　リン酸系難燃剤は、赤リン、ポリリン酸アンモニウム、トリスクロロプロピルホスフェ
ート（ＴＣＣＰ）、ＤＯＰＯ（９，１０－ジヒドロ－９－オキサ－１０－ホスファフェナ
ントレン－１０－オキシド）、およびＦｙｒｏｌ　ＰＭＰ（１，３，－フェニレンメチル
ホスホネート）のうちの少なくとも１つであり得る。アンカーは、エポキシ官能基、ヒド
ロキシル官能基、無水物官能基、カルボキシル官能基、スルフヒドリル官能基、エステル
官能基、またはエーテル官能基などのうちの少なくとも１つを有するアミン変性または無
水物変性ポリマーであり得る。あるいは、アンカーは、剥離グラファイト、グラフェン、
およびグラフェンオキシドなどのナノ粒子であり得る。アンカーはまた、ナノ粒子の表面
に化学結合された高分子を含み得る。
【００３３】
　第６の態様として、難燃剤物品を作製する方法が開示される。本方法は、リン酸系難燃
剤を、変性難燃剤を形成するアンカー分子の反応性官能基と反応させること、および変性
難燃剤をポリマーマトリックスと混合することを含み得る。該反応ステップは、リン酸系
難燃剤を、アンカー分子のエポキシ官能基、ヒドロキシル官能基、無水物官能基、カルボ
キシル官能基、スルフヒドリル官能基、エステル官能基、またはエーテル官能基のうちの
少なくとも１つと反応させることをさらに含み得る。該混合ステップは、変性難燃剤を連
続相ポリマーに添加することをさらに含み得る。
【００３４】
　いくつかの実施形態において、本方法は、リン酸系難燃剤を、変性難燃剤を形成するナ
ノ粒子の反応性官能基と反応させること、および変性難燃剤をポリマーマトリックスと混
合することを含み得る。該反応ステップは、リン酸系難燃剤を、剥離グラファイト、グラ
フェン、およびグラフェンオキシドナノ粒子のうちの少なくとも１つと反応させることを
含み得る。該反応ステップは、ナノ粒子を高分子と反応させて変性難燃剤を生成すること
をさらに含み得る。該反応ステップは、変性難燃剤を疎水性ポリマーマトリックス中に分
散させることをさらに含み得る。
【００３５】
　さらなる態様において、本発明は、リン酸系難燃剤とアンカー分子の反応性官能基との
反応生成物を含む変性難燃剤に関係する。いくつかの実施形態において、アンカー分子は
ナノ粒子を含む。
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【００３６】
　他の態様が、本開示から派生し得る。
【図面の簡単な説明】
【００３７】
　装置、システム、および方法の実施形態は、例示であって、限定するようには意図され
ていない添付の図面内の図に例証され、同様の参照番号は、同様または対応する部材を指
すことが意図される。
【図１】図１は、難燃剤分子をポリマーマトリックスに固定する方法を例証する。
【図２】図２は、赤リンの構造を例証する。
【図３】図３は、ポリリン酸アンモニウムの構造を例証する。
【図４】図４は、トリスクロロプロピルホスフェート（ＴＣＣＰ）の構造を例証する。
【図５】図５は、ＤＯＰＯ（９，１０－ジヒドロ－９－オキサ－１０－ホスファフェナン
トレン－１０－オキシド）の構造を例証する。
【図６】図６は、１，３－フェニレンメチルホスホネートの構造を例証する。
【図７】図７は、難燃剤を、エポキシ官能基を含有するアンカーと反応させる方法を例証
する。
【図８】図８は、ＤＯＰＯのエポキシ官能基との代表的な反応を例証する。
【図９】図９は、難燃剤をタイ分子と反応させる方法を例証する。
【図１０】図１０は、エポキシ官能基のアミン官能基との例示的な反応の概略を例証する
。
【図１１】図１１は、ナノ粒子の官能化５の方法を例証する。
【図１２】図１２は、ＤＯＰＯのエポキシ官能基との代表的な反応を例証する。
【図１３】図１３は、所与の溶媒中で可変の溶解度を有する高分子を使用したナノ粒子の
修飾の方法を例証する。
【発明を実施するための形態】
【００３８】
　本発明は、添付の図面および実施例に関連した以下の説明への参照によってより容易に
理解され得、その全てが本開示の一部分を形成する。本発明は、本明細書で説明および／
または示される特定の生成物、方法、条件、またはパラメータに限定されないこと、なら
びに本明細書で使用される用語は、単に例として特定の実施形態を説明する目的のためで
あって、いかなる特許請求される発明も限定するようには意図されていないことが理解さ
れる。同様に、別途具体的に明記されない限り、可能な作用機序もしくは様式または改善
の理由に関するいかなる説明も、例示的のみであることを意味し、本明細書における発明
は、いかなるそのような提案された作用機序もしくは様式または改善の理由の正確さまた
は不正確さによって制約されないものとする。本文全体にわたって、本説明は、組成物な
らびに本組成物を作製および使用する方法に関するということが認識される。つまり、本
開示が、システムもしくは装置またはシステムもしくは装置を作製もしくは使用する方法
と関連した機能または実施形態を説明および／または特許請求する場合、そのような説明
および／または特許請求は、これらの機能または実施形態をこれらの文脈のそれぞれ（す
なわち、システム、装置、および使用方法）における実施形態に拡大するよう意図される
。
【００３９】
　本開示において、単数形「１つの（ａ）」、「１つの（ａｎ）」、および「その（ｔｈ
ｅ）」は、複数の言及を含み、特定の数値への言及は、文脈が別途明確に指示しない限り
、少なくともその特定の値を含む。したがって、例えば、「１つの材料（ａ　ｍａｔｅｒ
ｉａｌ）」への言及は、そのような材料および当業者に周知のそれらの均等物などのうち
の少なくとも１つへの言及である。
【００４０】
　値が、記述語「約（ａｂｏｕｔ）」の使用により近似として表現される場合、特定の値
は別の実施形態を形成することが理解されよう。一般に、用語「約（ａｂｏｕｔ）」の使
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用は、開示の主題によって得られることが目指される所望の特性によって変化し得る近似
を指示し、その機能に基づいて、それが使用される特定の文脈において解釈されるものと
する。当業者は、これを当然のこととして解釈できるものとする。いくつかの場合におい
て、特定の値に使用される有効数字の数は、「約（ａｂｏｕｔ）」という言葉の程度を決
定する１つの非限定的方法であり得る。他の場合において、一連の値に使用される段階は
、各値に対する用語「約（ａｂｏｕｔ）」に利用できる意図された範囲を決定するために
使用され得る。存在する場合、全ての範囲は、包含的および組み合わせ可能である。つま
り、範囲において明記される値への言及は、その範囲内の全ての値を含む。
【００４１】
　一般に、範囲が存在する場合、その範囲の全ての組み合わせが開示される。例えば、１
～４は、１～４だけでなく、１～２、１～３、２～３、２～４、および３～４も含む。
【００４２】
　明確性のために別個の実施形態の文脈において本明細書で説明される本発明のある特定
の機能もまた、単一の実施形態において組み合わせて提供され得ることが理解されよう。
つまり、明らかに矛盾するか、具体的に除外されることがない限り、個々の実施形態それ
ぞれは、任意の他の実施形態（複数可）と組み合わせ可能であると見なされ、そのような
組み合わせは、別の実施形態であると考えられる。反対に、簡潔性のために単一の実施形
態の文脈において説明される本発明の様々な機能は、別々に、または任意の部分的組み合
わせで提供され得る。最後に、実施形態は、一連のステップの一部、またはより一般的な
構造の一部として説明され得るが、該ステップそれぞれはまた、他のものと組み合わせ可
能な、それ自体において独立した実施形態であり得る。
【００４３】
　リストが提示される場合、別途明記されない限り、そのリストの個々の要素それぞれ、
およびそのリストの全ての組み合わせは、別個の実施形態である。例えば、「Ａ、Ｂ、ま
たはＣ」と提示される実施形態のリストは、実施形態「Ａ」、「Ｂ」、「Ｃ」、「Ａまた
はＢ」、「ＡまたはＣ」、「ＢまたはＣ」、または「Ａ、Ｂ、またはＣ」を含むと解釈さ
れるものとする。
【００４４】
　火炎に曝露されたときの織物などの物品の溶融滴下および引火性は、問題となり得る。
例えば、ポリエチレンテレフタレート（ＰＥＴ）およびナイロンで作製された織物は、燃
えると溶融滴下し、それらを着用している人に重大な傷害を引き起こし得る。難燃剤系は
ＰＥＴおよびナイロンに使用されるが、それらのどちらも溶融滴下を低減または阻止する
ことに成功できていない。ここで説明されるのは、ＰＥＴおよびナイロンならびに他のポ
リマー材料で作製された織物または物品が火炎に接触したときに、溶融滴下を低減または
除去するために使用され得る実施形態である。
【００４５】
　一実施形態において、繊維紡糸溶融体に添加される反応性成分の架橋結合は、ナイロン
マトリックスと相互貫入網目構造を形成することを促される。架橋結合は、燃えると材料
の粘度を高め、溶融滴下を低減する可能性がある。
【００４６】
　一実施形態において、ＤｕＰｏｎｔのＥｌｖａｍｉｄｅ（登録商標）ナイロンマルチポ
リマーが、添加剤として繊維紡糸中にナイロンメルトに添加される。ポリエチレンオキシ
ドのジグリシジルエーテルなどのエポキシ架橋剤は、Ｅｌｖａｍｉｄｅ（登録商標）分子
を架橋結合するために使用される。別の実施形態において、Ｓｔｒｕｋｔｏｌのエポキシ
変性ＤＯＰＯ難燃剤分子が、アミンの一部を修飾し、それにより難燃性およびチャー形成
のための能力をさらに付与するために使用され得る。ＤＯＰＯは、アンカーと共に使用さ
れる表面修飾添加剤であり得る。この実施形態は、ナイロンに限定されず、適切な反応性
分子を選択することによってＰＥＴなどの他のサーモプラスチック繊維にも適用され得る
。Ｅｌｖａｍｉｄｅ（登録商標）（ＤｕＰｏｎｔにより販売されるナイロン樹脂）、また
はＣＯＯＨおよびＮＨ２官能性を含有する同様のナイロンポリマーと共に、エポキシ、無
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水物、アミン、イソシアネート、またはヒドロキシルを含有し得る多官能性架橋剤（少な
くとも２つの官能基を含有し得る）が、架橋結合網目構造を作成するために使用され得る
。他の基または種もまた、架橋剤中に含有され得、本架橋剤は、本明細書におけるそれら
の例のみに限定されない。
【００４７】
　別の実施形態において、架橋結合は、２成分繊維で見られるものなどの溶け合わさって
いるメルトフロント間でもたらされ得る。これらの繊維は、紡糸口金ヘッド内で２つの異
種材料を混合して、多くの異なる形状で一緒に結合される２つの異なる材料で繊維を作成
することによって作製される。この技術は、架橋結合繊維を作成するために活用され得る
。一例において、一方はＥｌｖａｍｉｄｅ（登録商標）ナイロン樹脂を含有し、および他
方はＰＥＧのジグリシジルエーテルなど二官能性架橋剤を含有するナイロンポリマーメル
トの２つの流れは、２成分繊維に統合され、どちらもＰＥＴで作製される。メルトフロン
トが出会うと、反応性分子は互いに反応して、メルトフロントが出会う場所に架橋結合を
形成し、火災が起きた場合の溶融滴下に対する強化された耐性をもたらす。
【００４８】
　ここで論じられる技術および実施形態は、メルトだけでなく、「ドープ」（ポリマー溶
液）からの繊維紡糸などの溶媒相プロセス、ポリマー沈殿物からの膜および中空繊維生成
、または他のプロセスにも適用可能である。
【００４９】
　本発明者らは、織物などの物品における溶融滴下が、火炎への曝露中に架橋結合機序に
より高分子量ポリマーを作成することによって低減または除去され得ることを発見した。
この高分子量ポリマー構造は、低い溶融粘度を有し、それ故に、火炎に曝露されたときの
ポリマーの溶融滴の滴下の可能性は低くなる。本繊維および織物は、火炎に曝露されたと
きに自己消炎性作用を示すように、難燃剤でさらに修飾され得る。
【００５０】
　非官能化ポリマーは、約２，０００～約２００，０００の分子量を有し得、それらの間
の全ての値および範囲が含まれる。火炎への曝露時、高分子量ポリマー構造の分子量は、
約５０，０００～約２，０００，０００であり得、それらの間の全ての値および範囲が含
まれる。しかしながら、架橋結合系は、有限分子量ではなく無限分子量を有すると考えら
れ得る。
【００５１】
　ある例において、高分子量ポリマー構造は、約５０ｃｐｓ～約２０，０００ｃｐｓの溶
融粘度を有し、それらの間の全ての値および範囲が含まれる。粘度は、分子量と共に増大
する。全てのポリマー鎖が架橋結合によって結合される場合、材料は、溶融することがで
きるサーモプラスチックでなくなる。代わりに、材料は、火炎への曝露時に、溶融するの
ではなく炭になる熱硬化性へと変わる。
【００５２】
　本明細書に開示される実施形態は、ナイロン（ポリアミド）、ポリエステル（生物分解
性および非生物分解性の両方）、ポリオレフィン（例えば、ポリプロピレン、ポリエチレ
ン）、またはスチレン系ポリマー（ポリスチレンおよびそのコポリマーなど）などの合成
繊維に適用することができる。本明細書に開示される実施形態はまた、天然または合成ゴ
ム由来のものなどのエラストマー繊維に適用することができる。本明細書に開示される実
施形態はまた、絹、羊毛繊維、または獣毛などの動物由来のものなどの天然繊維に適用す
ることができる。本明細書に開示される実施形態はまた、芳香族繊維（Ｅ．Ｉ．ｄｕ　Ｐ
ｏｎｔ　ｄｅ　Ｎｅｍｏｕｒｓ　ａｎｄ　Ｃｏｍｐａｎｙより市販されるＫｅｖｌａｒ（
登録商標）アラミドおよびＮｏｍｅｘ（登録商標）アラミドなど）、またはポリウレタン
繊維（Ｉｎｖｉｓｔａより市販されるＬｙｃｒａ（登録商標）スパンデックスなど）に適
用することができる。本明細書に開示される実施形態はまた、ＰＬＡ（ポリ乳酸）などの
生物分解性繊維、タンパク質由来の繊維、麻、ジュート、レーヨン、綿繊維などの植物起
源である繊維、または綿および合成繊維の混紡に適用することができる。当然ながら、本
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明細書に開示される実施形態は、具体的に列挙されない他の繊維に適用することができる
。
【００５３】
　架橋結合は、互いに反応することができる相補的官能基を含有する２つのポリマーを混
合することによって繊維生成中にもたらされ得る。架橋結合は、生成されたポリマー物品
／織物が火炎に曝露されたときに発生する。架橋結合は、ポリオレフィンを伴う場合は約
１２０℃の低さ、高温度ポリマーを伴う場合は最大およそ約３５０℃～約４００℃の温度
で開始され得る。架橋結合を開始する温度範囲は、約１１０℃～約４５０℃、または約１
５０℃～約３５０℃であり得、それらの間の全ての値および範囲が含まれる。
【００５４】
　相補的官能基間の反応を加速させるために、触媒が使用され得る。１つのそのような例
において、繊維は、Ｉｍｉｃｕｒｅ（Ａｉｒ　Ｐｒｏｄｕｃｔｓ　ａｎｄ　Ｃｈｅｍｉｃ
ａｌｓ，Ｉｎｃ．により製造される）などの促進剤と共に、一方の繊維中に過度の無水物
基、他方の繊維中にエポキシ基を含有し得る。
【００５５】
　相補的官能基は、アミンと酸、アミンとエポキシド、アミンと無水物、アミンとイソシ
アネート、アミンとアルデヒド、アミンとハロゲン化アルキル、アミンとスルホン酸アル
キル、アミンとチオール、エポキシドと無水物、エポキシドとヒドロキシル、エポキシド
と酸、または溶融滴下に影響を与える他の組み合わせを含むが、これらに限定されない。
【００５６】
　ある実施形態において、織物は、２つの異なる繊維の交互パターンを使用して作成され
る。表面上（グラフトまたは局所処理によって）、またはバルクで（溶融混紡および加工
中に添加される）、一方は、官能基Ａ（エポキシ基など）を有するポリマー添加剤を有し
、他方は、官能基Ｂ（ヒドロキシルなど）を有するポリマー添加剤を有する。そのような
織物または他の物品が火炎に曝露されると、官能基ＡおよびＢは、繊維中のポリマー網目
構造の分子量を直ちに高める熱の中、互いに反応する。この増大した分子量は、次に、粘
度を増大し、それにより溶融滴下を低減する。
【００５７】
　官能基の一部は、繊維の表面に存在して、メルトフロントの界面で溶融粘度を高めるこ
とが予期される。火炎事象は温度の急上昇をもたらすため、繊維は、ほぼ瞬間的に溶融状
態にあることが予期される。これが、個々の繊維中の官能基間の簡易反応をもたらし、か
つ溶融粘度の増大を導く、異なるポリマー繊維の溶融および混合をもたらす。したがって
、官能基が繊維中に位置する深さは、溶融滴下特性に影響を与えることができる。この深
さは、溶融滴下特性に影響を与えるように調節され得る。
【００５８】
　完全な架橋結合系では、官能基ＡとＢとの比率は、約１：１であり得る。しかしながら
、この比率は、Ａ基の約１０％超がＢ基と反応して、分子量の増大をもたらすことができ
るように選択され得る。ある例において、Ａ基の約２０％～約８０％が、対応するＢ基と
反応して、溶融粘度の増大をもたらした。
【００５９】
　別の実施形態において、同じ材料または異なる材料の繊維は、共に織られて難燃剤繊維
を生成することができる。ある例において、多官能エポキシ化合物などの添加剤を担持す
るポリエチレンテレフタレート（ＰＥＴ）繊維は、好適な触媒と共に多官能アミン添加剤
（ポリアミンなど）またはポリヒドロキシ化合物のいずれかを担持するナイロン繊維と共
に織られ、ナイロン繊維内に溶融混紡され得る。そのような繊維が一体となって、火炎／
熱に曝露されると、それらは、溶融および融合し、相補的官能基が反応して、相互貫入網
目構造を作成し、それにより組み合わされた繊維質量の溶融粘度を増大し、織物の滴下特
性を軽減する。
【００６０】
　別の実施形態において、相補的官能基を含有する繊維のうちの一方は、第１の繊維と反
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応することができる相補的官能基を含有する別の繊維の上に螺旋状に巻き付けられる。し
たがって、火炎に曝露されたとき、両方の繊維は共に融合して、溶融粘度を減少させるこ
とができる界面架橋結合を生成する。
【００６１】
　別の実施形態において、２つの繊維は、異なる官能基を有する同じ材料である。例えば
、多アミンポリマーなどの添加剤を有するナイロン繊維は、ポリエポキシ化合物またはポ
リ無水物化合物を含有する別のナイロン繊維と共に織られ得る。
【００６２】
　別の実施形態において、織られた繊維は、同じ方向（縦糸）または直交方向（横糸）に
あり得る。これは、繊維が、それらの長さ（縦糸）に沿って、またはそれらが互いに対し
て直交に織られる（横糸）場合には接合点で、融合することを可能にする。
【００６３】
　別の実施形態において、溶融しない第３の中性繊維（綿またはレーヨンなど）は、織る
工程中に織物の少数構成要素として添加され得る。第３の繊維は、その周辺で官能化繊維
が溶融し、火炎面に対して高粘度面を形成することができる足場材料としての機能を果た
すことができる。第３の繊維は、第１または第２の繊維のいずれかよりも高い融解温度を
有する。この第３の繊維の他の例としては、羊毛、毛、絹、またはアラミド（Ｋｅｖｌａ
ｒ（登録商標）、またはＮｏｍｅｘ（登録商標）など）が挙げられる。
【００６４】
　別の実施形態において、金属繊維は、火炎領域からの熱が官能性繊維の溶融融合が発生
し得る離れた場所に運ばれ得るように、織り交ぜられてヒートシンクとしての機能を果た
し、故に、火炎面のさらなる伝搬を防ぐ。これらの金属繊維は、銅、鉄鋼材料（スチール
羊毛など）、金、銀、ニッケル、マンガン、アルミニウム、またはヒートシンクとしての
機能を果たすことができる他の金属もしくは合金であり得る。
【００６５】
　別の実施形態において、多官能性添加剤は、火炎に曝露された表面上に炭を形成する手
助けをするリン酸またはホスホネート（例えば、エポキシ含有リン化合物）などの難燃剤
要素をそれ自体が含有し、故に、燃焼する物品の自己消炎を助ける。
【００６６】
　別の実施形態において、組み合わされたときに発泡体を生成する化学対は、溶融および
融合時に、ガス形成または発泡体形成成分が一緒になって、マトリックスの溶融繊維内に
発泡体を形成して、それらに火炎面伝搬および滴下を遮断および防護させるように、隣接
繊維に添加され得る。ある例において、重炭酸ナトリウムは、一方の繊維中に含浸され、
酸（クエン酸など）は、第２の繊維中に含浸される。この繊維が一体となったとき、反応
は、ＣＯ２の発生を導く。別の例において、イソシアネートは、一方の繊維中に含浸され
、水放出難燃剤（水酸化アルミニウム（ＡＴＨ）など）は、第２の繊維中に含浸される。
水和の水が放出されると、イソシアネートは水と反応してＣＯ２を放出し得る。他の化学
対もまた、組み合わされたときに発泡体を生成し得、これらは単に例にすぎない。
【００６７】
　別の実施形態において、２つの相補的繊維または３つの相補的繊維／不活性繊維の組み
合わせ（１つ以上の不活性繊維と共に２つの相補的繊維）は、織る技術または編む技術を
使用して織物に転換されることができる。ある例において、３つの繊維を組み合わせた織
物は、官能化ポリエステル、官能化ナイロン、および金属繊維、または官能化ポリエステ
ル、官能化ナイロン、およびポリプロピレン繊維を使用することによって作製される。
【００６８】
　相補的繊維は、反応して繊維を結合することができる反応性基を有するものである。不
活性繊維は、そのような反応性基を実質的に持っていない。
【００６９】
　別の実施形態において、水放出添加剤（ＡＴＨなど）は、ポリオレフィンで作製された
繊維に添加され得る。ＡＴＨ分解温度は、ナイロンまたはＰＥＴの加工温度よりも低いた
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め、ポリオレフィンなどの低溶融ポリマーでのみ使用され得る。そのようなＡＴＨ含有繊
維（例えば、ポリオレフィン）は、ナイロンまたはＰＥＴのいずれかと共に織られ、ＡＴ
Ｈ含有繊維は、火炎伝搬中に水源を提供し、それにより火災を抑制し、熱を軽減する。ホ
ウ酸塩および酸化亜鉛系難燃剤、水酸化マグネシウム、硫酸水酸化マグネシウム水和物、
炭酸マグネシウム部分水和物、水酸化カルシウム、硫酸カルシウム脱水物、ならびにリン
酸マグネシウム八水和物もまた、火炎伝搬中に水源を提供することができる材料の例であ
る。用途および使用される他の難燃剤によって、水放出添加剤の添加される範囲は、１Ｐ
ＨＲ～７５ＰＨＲであり得、それらの間の全ての値および範囲が含まれる。ＰＨＲは、百
分率を意味する。
【００７０】
　別の実施形態において、メラミンなどの窒素含有協力剤が一方の繊維内に、エポキシ基
を含有する分子が他方の繊維内に溶融混紡され得る。この窒素含有協力剤は、窒素を含有
する繊維内の添加剤である。これら２つの繊維が火炎存在下で溶融および融合すると、反
応がメラミンとエポキシとの間で開始され、それにより熱硬化性のように作用する架橋結
合網目構造を作成する。メラミンの融解温度は３５０℃であるため、ナイロンまたはＰＥ
Ｔ繊維を生成するために使用される伝統的な加工温度（３００℃未満）中に、メラミンで
発生する反応は予期されない。この網目構造は、溶融滴下を軽減し、火炎を自己消炎する
手助けをすることとなる。別の実施形態において、メラミン添加剤は、窒素含有分子がリ
ン酸含有分子の難燃剤特性を相乗的に助力するため、リン酸を含有する添加剤と併用して
使用され得る。架橋結合網目構造は、低い溶融粘度を有する高分子量ポリマーである。架
橋結合中に形成される鎖間の追加結合は、熱分解中に発生する鎖の逐次分解前に破壊され
なければならない。架橋結合はまた、燃焼帯内の溶融ポリマーの溶融粘度を増大させ、そ
れにより可燃性の熱分解生成物（引火性ガス）の火炎への移動の比率を低くする。メラミ
ンが論じられているが、尿素、炭酸グアニジン、メラミンシアヌレート、メラミンホルム
アルデヒド、リン酸メラミン、メラミンポリ、または他の材料もまた使用され得る。
【００７１】
　別の実施形態において、架橋結合は、２成分繊維で見られるものなどの溶け合わさって
いるメルトフロント間でもたらされ得る。これらの繊維は、紡糸口金ヘッド内で２つの異
種の材料を混合し、異なる形状で一緒に結合される２つの異なる材料で繊維を作成するこ
とによって作製される。両方の繊維は、相補的である官能基で官能化される。この技術は
、架橋結合繊維を作成するために活用され得る。一例において、一方は商標名ＥＬＶＡＭ
ＩＤＥ（登録商標）（ＤｕＰｏｎｔによって製造される）の下で販売されるナイロン樹脂
を含有し、他方はポリエチレングリコール（ＰＥＧ）のジグリシジルエーテルなどの二官
能性架橋剤を含有するＰＥＴポリマー溶融の２つの流れが統合される。メルトフロントが
出会うと、反応性分子は互いに反応して、メルトフロントが出会う場所に架橋結合を形成
し、火災が起きた場合の溶融滴下に対する強化された耐性をもたらす。２成分繊維はまた
、２つの異なる溶融流で作製され得る。例えば、一方はナイロンであり得、他方はＰＥＴ
であり得る。ＰＥＴ部分は、ポリ無水物または二官能性架橋剤、例えば、ＰＥＧのジグリ
シジルエーテルを含有し得る一方、ナイロン部分は、添加物または低分子量ナイロン類似
体、例えば、ヘキサメチレンテトラミン（ＨＭＴＡ）、トリエチレンテトラミン（ＴＥＴ
Ａ）、テトラエチレンペンタミン（ＴＥＰＡ）、またはペンタエチレンヘキサミン（ＰＥ
ＨＡ）を含有し得ない。ＰＥＴおよびナイロンメルトが統合されると、架橋結合がアミン
と無水物（またはエポキシ）との間で発生し、溶融滴下を阻害する相互貫入網目構造を作
成する。
【００７２】
　別の実施形態において、２もしくは多層織物または２／多繊維織物が使用される。層の
うちの一方は、より低い温度で溶融する繊維であり、この溶融体は、第２の繊維（ポリア
ミド）および／または織物全体を覆う。低融解点繊維は、繊維の生成中に溶融混紡された
エポキシ変性９，１０－ジヒドロ－９－オキシ－１０－ホスファフェナントレン－１０－
オキシド（ＤＯＰＯ）などの反応性架橋剤を有する。より低い融解点の繊維が火炎／火災



(12) JP 6707464 B2 2020.6.10

10

20

30

40

50

事象中に溶融し、他の繊維／織物を覆うと、次いで反応性難燃剤は、ナイロン繊維（同じ
火炎／火災に曝露される）のメルトフロントを架橋結合する。次いで、この架橋剤は、２
つの繊維の架橋結合を推進する。
【００７３】
　別の実施形態において、相補的官能基を持つ粒子が、溶融加工中に繊維に添加され得る
。例えば、表面修飾されたシリカまたはシリコンナノ粒子が、繊維紡糸中に添加され得る
。第１のナイロン繊維は、ヒドロキシル官能基で修飾されたシリカナノ粒子を含有し得、
第２のナイロン繊維は、エポキシ官能基で表面修飾されたシリコンナノ粒子を含有し得る
。次いで、これら２つの繊維は、当該技術分野において既知の様々な形状因子およびパタ
ーンで一緒に織られる。そのような織物が火炎に曝露されると、溶融相内の反応が、シリ
コンナノ粒子の表面上に存在する相補的官能基間で開始され、それにより溶融粘度を高め
、滴下を軽減することとなる粒子の架橋結合網目構造を作成する。
【００７４】
　シリカまたはシリコン以外に、これらの粒子はまた、ＴｉＯ２、沈降炭酸カルシウム（
ＰＣＣ）、重質炭酸カルシウム（ＧＣＣ）、繊維充填剤、例えば炭素繊維、ガラス繊維、
グラフェン、カーボンブラック、粘土、鉱物充填剤、金属粒子、例えばアルミニウム、鉄
粒子、または相補的官能基を有する他の材料であり得る。粒子充填量は、グラフェンおよ
び粘土などの高アスペクト比充填剤の場合の約１％未満から、シリカ、ガラス繊維、およ
びカーボンブラックなどの充填剤の場合の約４０％～約５０％充填量までの範囲であり得
る。
【００７５】
　本明細書に開示される官能性添加剤を有する粒子は、織物または繊維のおよそ１重量％
～５０重量％で添加され得、それらの間の全ての値および範囲が含まれる。本明細書に開
示される反応性分子は、ポリマーまたは繊維のおよそ１重量％～１０重量％で添加され得
、それらの間の全ての値および範囲が含まれる。
【００７６】
　改善された溶融滴下特性を有する織物を生成することができる織る技術または編む技術
が使用され得る。
【００７７】
　本発明はまた、難燃剤分子または粒子が、物品または最終生成物のポリマーマトリック
スに固定され、そこに安定かつ均一に分布される良性および非毒性難燃剤に関連した組成
物、物品、および方法に関係する。ある態様において、リン酸含有化学物質は、効果的な
難燃剤であり、臭素化化合物に関連付けられる環境的な懸念に起因して臭素化化合物と置
き換えるために使用される。
【００７８】
　本組成物は、その中に含有される、例えば、エポキシ官能基、ヒドロキシル官能基、無
水物官能基、カルボキシル官能基、スルフヒドリル官能基、エステル官能基、エーテル官
能基、および他の種類の官能基、またはその組み合わせなどの反応性官能基を有するオリ
ゴマーまたはポリマー鎖などの、１つ以上のアンカーと反応されて変性難燃剤または共役
体を形成する１つ以上のリン系難燃剤分子を含み得る。変性難燃剤は、結合または物理的
エンタングルメントによってポリマーマトリックス内に組み込まれ得、難燃剤特性を顔料
、布地、塗料、および他の物品などの最終生成物に付与するために使用され得る。
【００７９】
　難燃剤分子をポリマーマトリックスに固定する方法は、図１を参照して説明される。例
証されるように、リン系難燃剤は、ブロック１０２に例証されるように、難燃剤に対して
反応を示す官能基を含有するアンカー、例えば、オリゴマーまたはポリマー鎖と反応され
る。この反応は、ブロック１０４に例証されるように、ポリマー鎖またはアンカーで修飾
される難燃剤をもたらす。変性難燃剤は、次いで、ブロック１０６に例証されるように、
サーモプラスチック、布地、および／または塗料などの物品のポリマーマトリックスと混
合されて、ブロック１０８に例証されるように、難燃剤特性を有する最終生成物を提供し
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得る。アンカーは、物品のポリマーマトリックス中で難燃剤の増大した分散を可能にさせ
、かつアンカーまたはテイルの物品のポリマーマトリックスとの結合または物理的エンタ
ングルメントに起因して、物品の機械的特性に悪影響を及ぼすことなく、例えば最大約４
０％の高装填量も可能にする。
【００８０】
　例えば、リン難燃剤、ＤＯＰＯ（９，１０－ジヒドロ－９－オキサ－１０－ホスファフ
ェナントレン－１０－オキシド）は、触媒としてアミンを使用して、エポキシ官能基を含
有するアンカーと反応され得る。エポキシ官能基で修飾されたＤＯＰＯなどのリン難燃剤
は、アミン基または無水物基を含有する分子と反応され得る。ＤＯＰＯなどのリン難燃剤
は、加水分解を経て、イソシアネート官能基とさらに反応され得るヒドロキシル官能価を
提供することができる。同様に、リン難燃剤、ＦＹＲＯＬ　ＰＭＰ（ＩＣＬ－ＩＰ　Ａｍ
ｅｒｉｃａ，Ｉｎｃ．により流通される１，３－フェニレンメチルホスホネート）は、イ
ソシアネート基と反応され、ウレタンポリマーで作製された発泡体に効果的に組み込まれ
得る。
【００８１】
　使用され得るリン系難燃剤の一部の例としては、例えば、赤リン（図２に例証される）
、ポリリン酸アンモニウム（図３に例証される）、トリスクロロプロピルホスフェート（
ＴＣＣＰ）（図４に例証される）、ＤＯＰＯ（図５に例証される）、およびＦｙｒｏｌ　
ＰＭＰ（図６に例証される）、他のリン系難燃剤、ならびにそれらの組み合わせが挙げら
れるが、これらに限定されない。
【００８２】
　アンカーまたはアンカー分子は、概して、共有結合、静電、またはファンデルワールス
相互作用によってリン酸系難燃剤に結合され得るオリゴマーまたはポリマーである。典型
的には、アンカー分子は、物品のポリマーマトリックスと実質的に同様の、および／また
は物品のポリマーマトリックスと相溶性のある分子で作製されるように選択される。アン
カーとして使用される市販の分子は多く存在する。例えば、無水物変性またはアミン変性
分子は、エポキシ官能化難燃剤と反応され得る。アミノ化シリコンまたはアミン変性ポリ
プロピレングリコールなどのアミン変性ポリマーは、アンカーとして使用され得る。他の
アンカーは、カルボキシル変性アンカーを含み、ＤＯＰＯ中のＰ－Ｈ反応性基はそれをエ
ポキシ官能基と反応性にし、それによりエポキシ変性アンカー分子がアンカーとして使用
されることを可能にする。アンカーはまた、多官能性であり得、難燃剤との反応を可能に
し、他の要素と反応するために他の官能基を利用可能にさせる。
【００８３】
　好適なアンカーを有する脂肪族難燃剤は、例えば、ポリエチレン、ポピプロピレン、ア
クリル酸、エラストマー、脂肪族ポリエステルとポリウレタン、アセタール（ポリオキシ
メチレン）、ポリアミド、およびそれらの組み合わせなどの脂肪族ポリマー、ならびに本
明細書に開示される他のポリマーを含むが、これらに限定されないポリマーマトリックス
と共に使用され得る。同様に、好適なアンカーを有する芳香族難燃剤は、例えば、ポリエ
ステル、ポリスチレン、ＡＢＳ、スチレンブタジエンゴムなどのスチレンポリマー、およ
びそれらの組み合わせ、ならびに本明細書に開示される他のポリマーを含むが、これらに
限定されないポリマーマトリックスと共に使用され得る。
【００８４】
　難燃剤を、エポキシ官能基を含有するアンカーと反応させる方法は、図７を参照して説
明される。例証されるように、ＤＯＰＯなどのリン難燃剤は、ブロック７０２に例証され
るように、触媒としてアミンを使用して、エポキシ官能基を含有するアンカーと反応され
て、ブロック７０４に例証されるように、官能化リン難燃剤を生成する。例えば、１４．
３重量％のリン酸を含有する反応性分子、ＤＯＰＯ（９，１０－ジヒドロ－９－オキサ－
１０－ホスファフェナントレン－１０－オキシド（３，４，５，６－ジベンゾ－１，２－
オキサホスファン－２－オキシド））は、触媒としてアミンを使用して、エポキシ変性ポ
リプロピレングリコールジグリシジルエーテルと反応され得る。ＤＯＰＯのエポキシ官能
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基との代表的な反応は、図８に例証される。典型的な反応は、化学量論比のＤＯＰＯをポ
リプロピレングリコールジグリシジルと高温度で乾式ブレンドすること、またはそれらを
高沸点溶媒中で、高温度で反応させることを含む。次いで、官能化ＤＯＰＯ－ポリプロピ
レングリコールジグリシジルエーテルなどの官能化リン難燃剤は、ブロック７０６に例証
されるように、連続相ポリマーに添加され得、ブロック７０８に例証されるように、典型
的な生成物および物品を形成するために使用され得る。
【００８５】
　タイ分子もアンカーとして使用され得る。難燃剤をタイ分子と反応させる方法は、図９
を参照して説明される。例証されるように、ＤｕＰｏｎｔ　Ｆｕｓａｂｏｎｄ（登録商標
）材料（変性エチレンアクリレート一酸化炭素ターポリマー、エチレン酢酸ビニル（ＥＶ
Ａ）、ポリエチレン、メタロセンポリエチレン、エチレンプロピレンゴム、およびポリプ
ロピレンを含む）などのタイ分子は、ブロック９０２に例証されるように、リン酸難燃剤
とブレンドされる。タイ分子は、マスターバッチで、高温度の押出機内で、リン酸難燃剤
と、任意に触媒とブレンドされて、ブロック９０４に例証されるように、共有結合した共
役体を作成し得る。次いで、共役されたリン酸分子は、ブロック９０６に例証されるよう
に、伝統的なポリマー加工設備内へマスターバッチで計量供給され得、ペレットは、ブロ
ック９０８に例証されるように、リン酸－ポリマー共役体を少量のポリマーマトリックス
と混合することによって押し出されて、高濃度固定された難燃剤を産出し得る。
【００８６】
　ある実施形態において、ナノ粒子は、リン酸含有材料と組み合わされて難燃剤材料を生
成する。例えば、グラフェンナノ粒子は、大きな表面積を有し、リン化合物と組み合わさ
れてリン変性グラフェンを生成し得る。他のナノ粒子はまた、同様の様式で修飾または官
能化され得、グラファイト、グラフェン、グラフェンオキシド、および他のナノ粒子を含
むが、これらに限定されない。
【００８７】
　本組成物は、その中に含有される、エポキシ官能基、ヒドロキシル官能基、またはそれ
らの組み合わせなどの反応性官能基を有するグラフェンなどの、１つ以上のナノ粒子と反
応されて官能化ナノ粒子を形成する１つ以上のリン系難燃剤分子を含み得る。官能化ナノ
粒子は、ポリマーマトリックス内に組み込まれ得、難燃剤特性を顔料、布地、塗料、およ
び他の物品などの最終生成物に付与するために使用され得る。
【００８８】
　伝統的に、リン酸系難燃剤は、ポリマーの約２０～約６０重量％の範囲でポリマーに添
加される。しかしながら、この量は、機械的強度、ガラス転移温度（Ｔｇ）、および吸水
性などのポリマーの固有の特性との干渉を引き起こし得る。
【００８９】
　この問題に対処するため、官能化または非官能化グラフェンを使用して、耐火炎成型物
品を生成する。これは、ポリマー物品の特性を維持し、かつそれを強化することさえでき
る低装填量、例えば約１％の低さで使用され得る効果的な難燃剤を生成する。グラフェン
粒子は、高強度および表面積を有し、かつグラフェン粒子のより小さい大きさに起因して
、より低い装填用量でパーコレーション閾値を達成することができる。
【００９０】
　ある例において、エポキシおよびヒドロキシル（ＯＨ）官能基を含有し、リン酸含有材
料で官能化された、非還元グラフェンは、固有の物理的特性を保持する複合材料、難燃剤
内の封入相として使用され得る。エポキシ基の存在は、アミン、無水物、およびフェノー
ル（ヒドロキシル）との反応を可能にさせて、これらの基を含有する、難燃剤分子などの
様々な分子を共有結合的に固定する。例示的な反応の概略は、図１０に例証される。
【００９１】
　ナノ粒子の官能化の方法は、図１１を参照して説明される。一般に、ナノ粒子は、ブロ
ック１１０２に例証されるように、リン酸含有分子に曝露される。ナノ粒子およびリン酸
含有分子は、ブロック１１０４に例証されるように、例えば、高温度で反応され、官能化
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ナノ粒子を形成する。次いで、官能化ナノ粒子は、ブロック１１０６に例証されるように
、ポリマーマトリックスに添加され得、ブロック１１０８に例証されるように、難燃剤特
性を有する最終生成物を生成するために使用され得る。
【００９２】
　ある例において、リン酸官能化は、ナノ粒子、例えば、グラフェンまたはグラフェンオ
キシドを、非酸化性高温環境下で、リン酸またはメチルホスホン酸（または２－カルボキ
シルエチルフェニルホスホン酸）に曝露することによって実施される。典型的には、水中
の溶液下のリン酸またはメチルホスホン酸（または２－カルボキシルエチルフェニルホス
ホン酸）は、約０．１～約１０重量％、より具体的には約１重量％で粒子と混合され、約
１１０℃のオーブン内で水を除去するために乾燥される。この混合物を、約８００℃の炉
内に置いて、グラフェンとリン酸またはホスホネート官能性との間の反応を促進する。典
型的には、非結合のリン酸またはホスホネート部分は、高温度（例えば、約７００℃超）
でグラフェン表面から除去されるが、炭素結合したリン酸は安定した状態を保つ。
【００９３】
　ある例において、非還元グラフェン（グラフェンオキシド）粒子は、結合剤であるポリ
マーメルトの存在下で、２－カルボキシルエチル（フェニル）ホスフィン酸と反応され得
る。グラフェンオキシド粒子上のエポキシまたはヒドロキシル間の反応は、有機リン分子
内のカルボキシ官能基と反応し得る。ポリマー結合剤は、２－カルボキシルエチル（フェ
ニル）ホスフィン酸に対して反応性である場合（ポリアミド、ポリエステルなど）、また
は反応性でない場合（ポリオレフィン、ビニルポリマー）がある。
【００９４】
　一例において、リン酸官能化グラファイト積層粒子が開示される。この例では、リン酸
官能化グラファイト積層粒子は、１０％ポリリン酸をグラフェン粒子に約１重量％で添加
することによって生成される。本混合物は、ガラス容器に入れられ、密閉されて、約５０
０℃の炉内に置かれる。炉内の雰囲気は、アルゴンを使用することによって非酸化性であ
るように制御され得る。約４時間後、粒子スラリーを、今後の使用のために、水中で洗浄
して未反応リン酸を除去し、水中に再懸濁するか、または乾燥させる。
【００９５】
　別の例において、ＤＯＰＯで官能化されたグラフェン（グラフェンオキシド）が開示さ
れる。この例では、約１４．３重量％のリン酸を含有する反応性分子、ＤＯＰＯ（９，１
０－ジヒドロ－９－オキサ－１０－ホスファフェナントレン－１０－オキシド（３，４，
５，６－ジベンゾ－１，２－オキサホスファン－２－オキシド））は、グラフェンに難燃
剤特性を付与する官能化剤として使用される。ＤＯＰＯのエポキシ官能基との代表的な反
応は、図１２に例証される。
【００９６】
　典型的な反応は、化学量論比のＤＯＰＯをグラフェン（グラフェンオキシド）と高温度
で乾式ブレンドすること、またはそれらを高沸点溶媒中で、高温度で反応させることのい
ずれかを含む。官能化ＤＯＰＯ－グラフェンは、連続相ポリマーに添加され、典型的な生
成物を形成するために使用され得る。
【００９７】
　別の例において、ＡＭＰＡで官能化されたグラフェンが開示される。この例では、アミ
ノメチルホスホン酸（ＡＭＰＡ）は、ホスホネート官能性を有する非還元グラフェン上で
エポキシ基を官能化する別の方法を提供する。アミン－エポキシ反応（図１０に例証され
る例）は、周知であり、乾燥形態で、または昇温状態の非プロトン溶媒条件で実施される
。
【００９８】
　別の例において、メチルホスホン酸で官能化されたグラフェンが開示される。典型的に
は、水中のメチルホスホン酸溶液は、約０．１～１０重量％、より具体的には約１重量％
で、粒子と密接に混合され、約１１０℃のオーブン内で水を除去するために乾燥される。
この混合物を、約８００℃の炉内に置いて、グラフェンとリン酸またはホスホネート官能
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性との間の反応を促進する。非結合のリン酸またはホスホネート部分は、高温度で（例え
ば、約７００℃超）グラフェン表面から除去されるが、炭素結合したリン酸は安定した状
態を保つ。
【００９９】
　別の例において、Ｆｙｒｏｌ　ＰＭＰポリマーで官能化されたグラフェンが開示される
。Ｆｙｒｏｌ　ＰＭＰ（１，３，フェニレンメチルホスホネート）は、ホスホネート官能
性をエポキシ骨格架橋結合構造に付与する、エポキシ化合物を硬化するために使用される
二官能性架橋結合剤である。ある実施形態において、アミン官能化グラフェンは、ＭＥＫ
またはアセトン中のＦｙｒｏｌ　ＰＭＰの約１％溶液と混合され、約１５分間超音波処理
される。ＰＥＧ－ジグリシジルエーテル、ジグリシジルエーテル、および／またはビスフ
ェノールＡなど、少量のジエポキシ架橋剤は、グラフェンの約１重量％で添加される。本
反応は、２－メチルイミダゾールなど、塩基触媒の存在下で進行することが可能である。
本反応は、アミンがエポキシ架橋剤で官能化されること、および架橋剤の他端がＰＭＰの
ホスホネート基と反応されること、のうちの１つ以上をもたらす。未反応ＰＭＰおよびエ
ポキシ架橋剤は、ＭＥＫおよびアセトンで洗い落とされ、グラフェンは回収されて乾燥さ
れる。アミン－エポキシおよびホスホネートエポキシ反応は、グラフェンに結合している
Ｆｙｒｏｌ　ＰＭＰをもたらす。
【０１００】
　別の例において、ＶＰＡおよびＶＰＡＤＭＥで官能化されたグラフェンが開示される。
ビニルホスホン酸（ＶＰＡ）またはそのジメチルエステル（ＶＰＡＤＭＥ）は、グラフェ
ンとポリマーマトリックスとの相溶化剤として使用され得る。この例では、グラフェンは
、ポリビニルアミンおよび／またはキトサンなど、アミンポリマーで官能化されて、１つ
以上の一級アミン官能基を含む。リン酸官能性とアミン基との間には強い親和性が存在す
る。アミン変性グラフェンは、アミン－グラフェンをＶＰＡまたはＶＰＡＤＭＥ溶液中に
懸濁することによって、ＶＰＡまたは／およびＶＰＡＤＭＥのリン基でさらに修飾される
。ＶＰＡおよびＶＰＡＤＭＥは、非常に高いリン酸含有量（例えば、ＶＰＡは約２９重量
％のリン酸を含み、ＶＰＡＤＭＥは約２３重量％のリン酸を含む）により、それらを含有
するポリマーに難燃剤特性を付与する。
【０１０１】
　更に別の例において、エポキシ官能化ホスホネートで官能化されたグラフェンが開示さ
れる。エポキシジメチルホスホネートなど、エポキシ官能化ホスホネート含有化合物は、
アミン官能化グラフェンを官能化するために使用され得る。キトサン変性および／または
ポリビニルアミン変性グラフェンは、昇温状態の非プロトン溶媒中でエポキシジメチルホ
スホネートの１％溶液と反応されて、ホスホネート官能化グラフェンを生成し得る。
【０１０２】
　ある実施形態において、高分子またはアンカー分子は、剥離グラファイト、グラフェン
、および／またはグラフェンオキシドなど、ナノ粒子の表面上に付着されて、ナノ粒子が
著しく凝集することなく好適なポリマーマトリックス中に混合されることを可能にする。
これは、粒子が等質的な方式でポリマーマトリックス内に組み込まれることを可能にする
。
【０１０３】
　一般に、ポリマー複合体は、超高濃度の添加剤を少量のポリマーと混合して、ポリマー
加工中に添加されたときにポリマーマトリックスと容易に混和できる粒子を作成するとい
うマスターバッチの概念を使用する。しかしながら、ナノ粒子間の分子間力の高い粘着性
の性質は、そのような粒子の積層を防ぐことを困難にする。ナノ粒子の表面上への高分子
の付着は、積層の懸念を回避しながら、ナノ粒子がポリマーマトリックス内に組み込まれ
ることを可能にする。
【０１０４】
　ある実施形態において、グラフェンおよび高分子の共役体および生体共役体は、ナノ粒
子の表面上に付着され得る。結果として生じる共役されたナノ粒子は、好適なポリマーマ
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トリックスに組み込まれると最小限の凝集をもたらす疎水性特性を有する。他の実施形態
において、共役体を使用した表面官能化は、陽イオン基、親水性基、および／または特定
の金属をキレートしてポリマー／金属複合体系内でそれらを混和性にする基を提供するた
めに実施され得る。高分子－グラフェン共役体は、連続相ポリマー中に分散され得る。こ
れらの多成分複合体構造は、個々の相単独と比較したとき、伝導性、強度、靱性、および
弾性の増大を含むがこれらに限定されない、優れた特性をもたらす。
【０１０５】
　所与の溶媒中で可変の溶解度を有する高分子を使用したナノ粒子の修飾の方法は、図１
３を参照して説明される。高分子は、ブロック１３０２に例証されるように、許容条件下
で、溶媒（水など）中に溶解される。溶解度を決定する条件は、温度、ｐＨなどを含むが
、これらに限定されない。ナノ粒子は、ブロック１３０４に例証されるように、溶媒中に
均一に分散される。次いで、本条件は、ブロック１３０６に例証されるように、高分子の
溶解度を下げるために修正され、ブロック１３０８に例証されるように、表面修飾された
ナノ粒子をもたらす。
【０１０６】
　高分子修飾されたナノ粒子は、ブロック１３１０に例証されるように、疎水性マトリッ
クス中に容易に分散され得る。当該技術分野で既知の技術を使用して、修飾されたナノ粒
子は、疎水性溶媒中に分散されたときに封入相として使用され得る。ナノ粒子は、それら
に複合体構造を付与する、それらの優れた物理的および化学的特性を保持する。そのよう
な特性は、強化された物理的および電気的特性を含む。
【０１０７】
　ある例において、分散された親水性ナノ粒子は、溶液中のｐＨ変化を使用してスチレン
マレイミド（ＳＭＡＩ）の単層を用いて水中で表面修飾され得る。ＳＭＡＩポリマーは、
高ｐＨで水溶性であり、かつその等電点未満で不溶性であるため、ｐＨ変化を使用して、
水分散性ナノ粒子上にＳＭＡＩを付着することができる。付着時、個々のＳＭＡＩコーテ
ィングを有する粒子は、凝集し、溶液から濾過され得る。そのような凝集は、ＳＭＡＩ層
がスペーサーとして機能するため、積層したナノシートに戻らない。そのような疎水的に
修飾された粒子が、ポリマーマトリックスに添加されると、分散性は容易になり、ＳＭＡ
Ｉの疎水性スチレン部分は、疎水性マトリックスとの（特に、ポリスチレン、アクロニト
リルブタジエンスチレン、スチレンブタジエンなどのスチレンポリマーを含有するマトリ
ックスとの）良好な界面強度を可能にする。
【０１０８】
　別の例において、ダイズからの疎水性非可食性タンパク質、ゼインが、親水性ナノ粒子
の表面を修飾するために使用され得る。ゼインは、高ｐＨで可溶性である一方、その等電
点未満で不溶性である。ゼインは、疎水性層をナノ粒子の表面上に残し、疎水性マトリッ
クス中の容易な分散性を導く。カゼインなど、溶解度に基づいて等電点を呈する他のタン
パク質もまた使用され得る。
【０１０９】
　別の例において、海洋動物の殻に見られる天然起源ポリマー、キトサンが、ナノ粒子の
表面を修飾するために使用され得る。キトサンは、酸性水溶液中に溶解され得、アルカリ
性水溶液中に沈殿する。次いで、キトサン中に分散されたナノ粒子は、単に溶液のｐＨを
アルカリ性のものに変更することによって、キトサンの薄い沈殿層で被覆され得る。
【０１１０】
　別の例において、エポキシ化反応性側鎖を使用してポリビニルアミンを誘導体化するこ
とによって開発された一連のポリマーが、ナノ粒子の表面を修飾するために使用され得る
。骨格ポリマーは水中に可溶性であるが、溶解度は、骨格に沿って一級アミン基を修飾す
ることによって変更され得る。変更された溶解度は、ｐＨ変化または温度によって調節さ
れ得る。疎水性側鎖をグラフトすることによって、溶解限度は、温度感受性溶解度を有す
る側鎖を添加しながら（ＬＣＳＴポリマーなど、例えば、ＰＥＯ、ＰＰＯ、およびそれら
のコポリマー）、ｐＨの関数として調整され得る。これらのポリマーの溶解度を変化させ
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ることによって、ポリマーは、水中でグラフェンオキシド粒子上に沈殿され得、それによ
り異なる表面官能性を付与する。反応性側鎖は、変性グラフェンオキシド粒子が添加され
るポリマーマトリックスと相溶性があるように選択され得る。
【０１１１】
　他の例としては、リン酸またはポリリン酸との反応によってリン酸基で官能化するため
にアミン変性グラフェンまたはグラフェンオキシドを使用することを含み得る。グラフェ
ンオキシドの表面上に存在する固有のエポキシ基もまた、Ｓｔｒｕｋｔｏｌ（登録商標）
から入手可能なものなどのエポキシ－反応性リン酸含有分子と反応させるために使用され
得る。
【０１１２】
　本発明は、限定することを全く意図しない以下の実験実施例によるものである。
【０１１３】
　実験実施例１－グラフェンオキシド粒子のキトサン表面修飾：約１重量％のグラフェン
オキシド粒子を、キトサンを約ｐＨ４未満の酸性水中に撹拌下で一晩溶解することによっ
て作製したキトサンＣＧ１１０の０．０１％溶液中に懸濁する。懸濁液のｐＨを、撹拌下
で希釈ＮａＯＨ溶液を使用して約ｐＨ７．５超まで上昇させて、キトサンをグラフェンオ
キシド粒子上に沈殿させる。この懸濁液を濾過および／または遠心分離して、修飾された
粒子を回収する。次いで、粒子を使用前に乾燥させる。
【０１１４】
　実験実施例２－イミド化ＳＭＡ樹脂を使用したグラフェンオキシド粒子の表面修飾：約
１重量％のグラフェンオキシド粒子を、イミド化スチレンマレイン無水物樹脂を約ｐＨ４
未満の酸性水中に撹拌下で一晩溶解することによって作製したＳＭＡ３０００Ｉ（Ｓａｒ
ｔｏｍｅｒ、Ｅｘｔｏｎ　ＰＡ）の０．０１％溶液中に懸濁する。懸濁液のｐＨを、撹拌
下で希釈ＮａＯＨを使用して約ｐＨ８まで緩徐に増加させて、イミド化スチレンマレイン
無水物をグラフェンオキシド粒子上に沈殿させた。この懸濁液を濾過および／または遠心
分離するかのいずれかを行って、修飾された粒子を回収する。次いで、粒子を使用前に乾
燥させる。
【０１１５】
　実験実施例３－エポキシ化疎水性側鎖を使用したポリビニルアミンの誘導体化：ＣＶＣ
ケミカル製のＣ８－Ｃ１０のグリシジルエーテルなどの脂肪族モノグリシジルエーテルを
、アセトン（Ｌｕｐａｍｉｎ、ＢＡＳＦ）中のポリビニルアミンの５％溶液と約１：１０
の化学量論比で、ロータリーエバポレータ内で混合する。エポキシとアミンとの反応を一
晩進行させる。次いで、誘導体化されたポリビニルアミンを、使用のために水中で再懸濁
する。
【０１１６】
　実験実施例４－エポキシ化ポリビニルアミンを用いたグラフェンの官能化：実施例４の
変性ポリビニルアミンを、適切なｐＨで水中に溶解する。この溶液を、グラフェンまたは
グラフェンオキシド粒子懸濁液に粒子の約１重量％で添加する。ｐＨを適切に調節して、
ポリビニルアミンが確実にグラフェン粒子表面上に沈殿するようにする。今後の使用のた
めに、懸濁液を濾過し、水中に再沈殿させるか、または乾燥させる。
【０１１７】
　実験実施例５－リン酸変性グラフェン粒子：１０％ポリリン酸を、１重量％グラフェン
粒子に添加し、ガラス容器に入れて、密閉し、約５００℃の炉内に置く。炉内の雰囲気を
、アルゴン流を使用することによって非酸化性であるように制御する。約４時間後、粒子
スラリーを、今後の使用のために、水中で洗浄して未反応リン酸を除去し、水中に再懸濁
するか、または乾燥させる。
【０１１８】
　実験実施例６－ポリアミン中間層を使用したリン酸変性グラフェン粒子：実施例１また
は４のアミン（キトサンまたはポリビニルアミン）を用いた変性グラフェン（還元または
グラフェンオキシド）を、ｐＨ４のポリリン酸と、水が蒸発するまで約６０℃で２時間反
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応させた。この反応混合物を水で洗浄し、水中に再懸濁した。
【０１１９】
　実験実施例７－静電集合によるグラフェンと金属ナノ粒子との混合物。一実施形態にお
いて、金属ナノ粒子の流れを陽イオンポリマーで処理し、グラフェンナノ粒子の流れを陰
イオンポリマーで処理する。両方の流れを、高撹拌下で混合して、静電的に集合した金属
／グラフェン複合体を生成する。そのような複合体スラリーは、インクを作製するために
使用され得るか、または伝導性および表面積の改善のために添加剤として他の材料内に添
加され得る。
【０１２０】
　実験実施例８－グラフェンオキシドナノ粒子のリン酸変性：約６ｇのグラフェンオキシ
ド粒子（表面上にＯＨ基を有する）を、約６０ｍＬの乾燥ピリジン中に懸濁し、約５分間
超音波処理する。３０ｍＬの塩化メチレン中の約６ｍＬのＰＯＣｌ３をこの懸濁液に添加
する。懸濁液を約１２０℃で３時間還流させる。今後の使用のために、反応混合物を水で
洗浄し、遠心分離し、水中に再懸濁するか、または約１００℃で乾燥させる。
【０１２１】
　実験実施例９－ポリアミドのリン酸変性：エポキシ変性９，１０－ジヒドロ－９－オキ
シ－１０－ホスファフェナントレン－１０－オキシド（ＤＯＰＯ）などのエポキシ変性リ
ン酸系分子を、ポリアミドペレット（ナイロン－６またはナイロン－６，６）と乾燥ブレ
ンドし、二軸押出機のホッパーに添加する。溶融反応は、ＤＯＰＯ分子をポリアミド分子
に固定し、溶融体中のポリアミド分子を架橋結合する。ＤＯＰＯ対ポリアミドの比率を適
切に制御することによって、架橋密度および滴下作用を制御することができる。まさにＤ
ＯＰＯ変性ナイロン６の酸素の極限は、約２４であり、未変性ナイロンのものは２１であ
る。変性ナイロン６を、溶融紡糸を使用して紡いで繊維にし、編んで靴下（細いリボン）
にした。ＤＯＰＯ変性ナイロン６は、垂直燃焼試験（ＡＳＴＭ　Ｄ　６４１３）において
織物として試験したとき、４インチ～４．３インチの範囲にわたる炭化長で、無滴下であ
ることが示される。未変性ナイロン６の炭化長は、約５．７インチ～６．２インチである
。
【０１２２】
　実験実施例１０－ポリエステルのリン酸変性：エポキシ変性９，１０－ジヒドロ－９－
オキシ－１０－ホスファフェナントレン－１０－オキシド（ＤＯＰＯ）などのエポキシ変
性リン酸系分子を、ポリエステル（ＰＥＴ）ペレットと乾燥ブレンドし、二軸押出機のホ
ッパーに添加する。溶融反応は、エポキシ－酸およびエポキシ－ヒドロキシル反応によっ
てＤＯＰＯ分子をポリエステル分子に固定し、溶融体中のポリエステル分子を架橋結合す
る。ＤＯＰＯ対ポリエステルの比率を適切に制御することによって、架橋密度および滴下
作用を制御することができる。
【０１２３】
　ある実施形態において、難燃剤分子を吸収した多孔性ナノ粒子を作製する組成物および
方法が開示される。高装填量での難燃剤のポリマーマトリックス中または塗料中への組み
込みの問題は周知である。小分子難燃剤（特に、リン酸難燃剤）の可塑化効果に起因する
剛性などの機械的特性の損失は、機械的完全性および難燃剤特性が高く望まれることの多
い工学用途では、それらを魅力のないものにする。ガラス繊維、シリカ粒子、粘土などの
充填剤が、ポリマー物品を強化するために添加されることもまた、周知である。これらの
充填剤は、シランおよび他のそのような分子を用いた粒子表面の表面修飾によって、ポリ
マーマトリックスと統合されることが多い。
【０１２４】
　これらの問題に対処するため、多孔性ナノ粒子またはミクロ粒子が、難燃剤の溶液を吸
収し得、次いで溶媒が回収され、それにより難燃剤が装填されたナノ粒子を生成する。次
いで、これらのナノ粒子またはミクロ粒子は、ポリマーマトリックスもしくは塗料製剤中
に現状のまま添加され得るか、シランもしくは同様の分子で表面修飾され得る。これらの
多孔性粒子は、添加される充填剤の全体、または充填剤のわずかな部分であり得る。
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　ある実施形態において、難燃剤分子は、ポリマーマトリックスも可溶化する共通溶媒内
で溶媒和され得る。一例において、トリフェニルホスフィンなどの難燃剤は、アセトン中
に溶解される。次いで、この溶液は、多孔性シリカ粒子と混合され、次いで真空乾燥され
て難燃剤注入された粒子を生成する。
【０１２６】
　別の例において、少量のポリスチレンは、アセトン中にトリフェニルホスフィンと共溶
解される。次いで、この溶液は、多孔性シリカ粒子と混合される。より小さい分子難燃剤
は、粒子の隙間内に拡散する一方、より大きな膨張したポリスチレン鎖は、乾燥するとポ
リスチレン鎖で被覆される粒子の外側を占有する。この表面修飾は、加工中にポリスチレ
ンマトリックス樹脂に添加されたとき、粒子の相溶性を向上する。
【０１２７】
　ある実施形態において、難燃剤ラテックス粒子を作製する組成物および方法が開示され
る。ラテックス粒子は、顔料、結合剤、補強添加剤、および衝撃改質添加剤（例えば、セ
メント中）に使用される。ラテックス粒子は、コロイド状の性質であり、界面活性剤を使
用した水媒質中で乳化された疎水性モノマー（水連続相乳化中の油）の乳化重合によって
調製される。一実施形態において、モノマー相（油）中に可溶性である分子が添加され得
、それはミセル中の重合化ラテックスビーズの内側に捕捉される。難燃剤特性を有する有
機リン酸含有分子は、そのような添加剤の１つである。有機リン添加剤は、難燃剤が注入
されたラテックス粒子を得るために、様々な装填量レベルでモノマー相と組み合わされ得
る。
【０１２８】
　別の例において、粒子は、開始剤が油溶性またはモノマー溶性である場合、懸濁液重合
によって作製され得る。更に別の例において、ビニルホスホネートなどのリン酸を含有す
る反応性モノマーは、作製されてラテックス生成中に共重合され得、それによりリン酸含
有モノマーを、ラテックス粒子を構成するポリマーの化学構造内に組み込む。
【０１２９】
　組成物、物品、および方法が、ある特定の実施形態に関連して説明および例証されてい
るが、多くの変形および修正は、当業者にとっては明白であり、本開示の趣旨および範囲
から逸脱することなくなされ得る。したがって、本開示は、上記の方法論または解釈の正
確な詳細に限定されることなく、そのようなものとして変形および修正が、本開示の範囲
内に含まれるよう意図される。



(21) JP 6707464 B2 2020.6.10

【図１】 【図２】

【図３】

【図４】

【図５】

【図６】



(22) JP 6707464 B2 2020.6.10

【図７】 【図８】

【図９】 【図１０】



(23) JP 6707464 B2 2020.6.10

【図１１】 【図１２】

【図１３】



(24) JP 6707464 B2 2020.6.10

10

フロントページの続き

(51)Int.Cl.                             ＦＩ                                                        
   Ｃ０９Ｋ  21/14     (2006.01)           Ｃ０９Ｋ   21/14     　　　　        　　　　　

(72)発明者  ジョギカルマス、ガンガーダル
            アメリカ合衆国、０２４６７　マサチューセッツ州、チェスナット　ヒル、９０　ワリス　ロード

    審査官  尾立　信広

(56)参考文献  米国特許出願公開第２０１２／０１６４３７３（ＵＳ，Ａ１）　　

(58)調査した分野(Int.Cl.，ＤＢ名)
              Ｃ０８Ｌ　　　１／００－１０１／１４
              Ｃ０８Ｋ　　　３／００－　１３／０８　　　　
              　　　　


	biblio-graphic-data
	claims
	description
	drawings
	overflow

