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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　Ａ）（Ｒ1

3ＳｉＯ1/2）aおよび（ＳｉＯ4/2）b単位から選択される、少なくとも８０モ
ル％のシロキシ単位を含むＭＱ樹脂（Ｒ1は、独立して、アリール基、カルビノール基、
１～８個の炭素原子を有するアルキル基、または式－Ｒ6ＮＨ2もしくは－Ｒ6ＮＨＲ7ＮＨ

2を有する基（式中Ｒ6基は２～２０個の炭素原子を有するアルキレン基であり、Ｒ7は２
～２０個の炭素原子を有するアルキレン基である。）であり、Ｒ1基の少なくとも９５モ
ル％がアルキル基であるものとし、ａおよびｂは０より大きい値を有し、そしてａ／ｂの
比は０．５～１．５である。）；
　Ｂ）少なくとも８０モル％のＲ3ＳｉＯ3/2単位を含むプロピルシルセスキオキサン樹脂
（Ｒ3は、独立して、アリール基、カルビノール基、１～８個の炭素原子を有するアルキ
ル基、または式－Ｒ6ＮＨ2もしくは－Ｒ6ＮＨＲ7ＮＨ2を有する基（式中Ｒ6基は２～２０
個の炭素原子を有するアルキレン基であり、Ｒ7は２～２０個の炭素原子を有するアルキ
レン基である。）であり、少なくともＲ3の４０モル％がプロピルであるものとする。）
；および、任意に
　Ｃ）揮発性シロキサン又は有機溶媒；
：を混合することによって得られるシロキサン樹脂組成物（成分Ｂに対する成分Ａの重量
比が１：９９～９９：１である。）。
【請求項２】
　請求項１のシロキサン樹脂組成物を含むパーソナルケア製品。
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【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、プロピルシルセスキオキサン樹脂とＭＱシロキサン樹脂を混合して得られる
シロキサン樹脂組成物を提供する。本発明のシロキサン樹脂組成物は、様々なパーソナル
、家庭用、自動車用および医療ケアでの利用、特に、顔料含有化粧料配合物における樹脂
添加物として有用である。
【０００２】
　関連出願の相互参照。
　該当無し。
【背景技術】
【０００３】
　一般式ＲｎＳｉＯ（４－ｎ）／２のシロキサン樹脂（式中、Ｒがアルキル基で、ｎが一
般的に１．８未満の）は、粘着性組成物及びコーティング塗布のような多くの商用上の適
用用途において、その有用性のためシリコーンポリマーの重要なファミリーの一つである
。シロキサン樹脂の具体的なサブクラスの１つであってＭＱ樹脂として知られるもの（主
に、一般式Ｒ３ＳｉＯ１／２の「Ｍ」単位と一般式ＳｉＯ２の「Ｑ」単位から構成される
ため）は、化粧料配合物における有用性がわかっている。特にＭＱ樹脂は「長時間使用性
(extended wear)」又は「耐移行性(transfer resistant)」化粧料配合物に一般的に用い
られている。これらの配合物において、ＭＱ樹脂は、塗布後における顔料の持続性(subst
antivity)又は他の配合物の皮膚に対する活性(actives)を強化し、より長時間の持続性を
もたらし、したがって、長時間使用性の製品をもたらす。
【０００４】
　ＭＱ樹脂を用いた耐移行性化粧品組成物の典型例は、米国特許第６，０７１，５０３号
明細書、米国特許第６，０７４，６５４号明細書、米国特許第６，１３９，８２３号明細
書、米国特許第６，３４０，４６６号明細書、国際公開第９７／１７０５８号パンフレッ
ト、および国際公開第９７／１７０５９号パンフレットに見出され、そこには、オルガノ
シロキサン樹脂および揮発性キャリアを伴う液体ジオルガノシロキサン樹脂の組み合わせ
を含む組成物が開示されている。
【０００５】
　米国特許第５，３３０，７４７号明細書では、トリメチルシリル末端ブロック化樹脂コ
ポリマー、シラノール末端ブロック化液状ポリジオルガノシロキサン、およびフェニル含
有液状ポリシロキサンを含む、感圧接着剤組成物に由来する被膜形成剤を用いた、耐久性
が強化された化粧料が教示されている。
【０００６】
　米国特許第５，０７５，１０３号明細書および米国特許第５，７３３，５３７号明細書
では、カール保持力を毛髪に付与するための毛髪処理方法が教示されており、この場合、
少なくとも１種類の被膜形成成分が毛髪に適用される。改善点は、被膜形成成分として有
機ケイ素化合物である無極性シルセスキオキサン(silsequioxane)が利用されていること
である。
【０００７】
　米国特許第５，８００，８１６号明細書では、ａ）約０．１～６０重量％のトリメチル
化シリカ、ｂ）約０．１～６０重量％の、２５℃で０．５～１００センチポアズの粘度を
有する、揮発性溶媒、ｃ）０．１～６０重量％の、２５℃で２００～１，０００，０００
センチポアズの粘度を有する、不揮発性油、ｄ）０．１～８０％の化粧用として許容され
得る担体を含むキャリア：を含む改良された耐移行性を有する化粧品組成物を開示してい
る。
【０００８】
　米国特許第５，８３７，２２３号明細書および米国特許第６，０３６，９４７号明細書
では、組成物の総重量に対し、ａ）１０～７０％の、２５℃で０．５～２０センチポアズ
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の粘度を有する揮発性溶媒、ｂ）０．５～４０％のゲルベ(guerbet)エステル、およびｃ
）０．１～２０％のシロキシシリケートポリマー：
を含む耐移行性の、高い光沢の化粧品スティック状組成物を教示している。
【０００９】
　英国特許第２，３１９，５２７号明細書では、香料放出性の不揮発性ポリシロキサンが
開示されており、これは、高分子量ポリジオルガノシロキサン化合物を主成分とし、該ポ
リマーの有機系置換基の少なくとも１個又はそれ以上が、芳香性アルコールに由来する残
基である。
【００１０】
　特公平６－７２０８５号公報には号明細書では、有機シリコーン樹脂、揮発性シリコー
ンオイル、およびメイクアップパウダーを含有する、改良された耐水性、耐久性を有する
メイクアップ化粧品組成物を教示している。
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【００１１】
　化粧料におけるＭＱ樹脂の使用は、長時間使用性又は耐移行性を有する配合物をもたら
しているが、かかる配合物に使用されるシロキサン樹脂の特性を改変する必要性が存在す
る。特に、これらの配合物に使用されるＭＱ樹脂の被膜は、マットな仕上がり感及び脆弱
である。したがって、化粧料配合物において現在使用されているＭＱ樹脂の長時間使用性
及び耐移行性に少なくとも匹敵する特性を提供し、ベタつきのない改善された光沢を有し
（すなわち、マットでない）、よりフレキシブルな、改善されたシロキサン樹脂の必要性
が存在する。さらにまた、ヘアケア用配合物において処理後の毛髪のカール保持性を改善
する樹脂の必要性が存在する。
【課題を解決するための手段】
【００１２】
　本発明者は、ＭＱ樹脂とプロピルシルセスキオキサン樹脂の相溶性ブレンドを形成する
ことによって改良されたシロキサン樹脂組成物を発見した。得られるシロキサン樹脂組成
物は改良された物性を有する。特に、本シロキサン樹脂組成物を含有する化粧品配合物は
、長時間崩れないまたは耐久特性を維持する一方で、ＭＱ樹脂単体よりも改良された光沢
を有し、そしてより柔軟性がある。
【００１３】
　本発明は、
　Ａ）（Ｒ1

3ＳｉＯ1/2）aおよび（ＳｉＯ4/2）b単位から選択される、少なくとも８０モ
ル％のシロキシ単位を含むＭＱ樹脂（Ｒ1は、独立して、アリール基、カルビノール基、
１～８個の炭素原子を有するアルキル基、または式－Ｒ6ＮＨ2もしくは－Ｒ6ＮＨＲ7ＮＨ

2を有する基（式中Ｒ6基は２～２０個の炭素原子を有するアルキレン基であり、Ｒ7は２
～２０個の炭素原子を有するアルキレン基である。）であり、Ｒ1基の少なくとも９５モ
ル％がアルキル基であるものとし、ａおよびｂは０より大きい値を有し、そしてａ／ｂの
比は０．５～１．５である。）；
　Ｂ）少なくとも８０モル％のＲ3ＳｉＯ3/2単位を含むプロピルシルセスキオキサン樹脂
（Ｒ3は、独立して、アリール基、カルビノール基、１～８個の炭素原子を有するアルキ
ル基、または式－Ｒ6ＮＨ2もしくは－Ｒ6ＮＨＲ7ＮＨ2を有する基（式中Ｒ6基は２～２０
個の炭素原子を有するアルキレン基であり、Ｒ7は２～２０個の炭素原子を有するアルキ
レン基である。）であり、少なくともＲ3の４０モル％がプロピルであるものとする。）
；
　および、任意に
　Ｃ）揮発性シロキサン又は有機溶媒；
：を混合することによって得られるシロキサン樹脂組成物（成分Ｂに対する成分Ａの重量
比が１：９９～９９：１である。）を供する。
【００１４】
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　前記シロキサン樹脂は様々なパーソナル用、家庭用、または医療用ケア組成物に有用で
ある。特に、該シロキサン樹脂組成物は着色料添加(color)化粧料配合物の持続性を強化
するために使用され得る光沢のあるベタつきのない被膜を提供する。該シロキサン樹脂組
成物はカール保持性を強化するためのヘアケア用配合物における添加剤として使用され得
る。該シロキサン樹脂組成物は、他のシロキサン樹脂と比べて柔らかい感触を供する、処
理された毛髪の感触をさらによくすることも可能である。それ故、本発明は、本明細書に
記載のシロキサン樹脂組成物を含む、個人用、家庭用、自動車用または医療ケア用組成物
を供する。
【００１５】
　＜発明の詳細な説明＞
　成分Ａ）は（Ｒ１

３ＳｉＯ１／２）ａおよび（ＳｉＯ４／２）ｂ単位から選択される少
なくとも８０モル％のシロキシ単位を含むＭＱ樹脂であり、Ｒ１が、アリール基、カルビ
ノール基、１～８個の炭素原子を有するアルキル基、またはアミノ基であり、少なくとも
９５％のＲ１基がアルキル基であるものとし、ａおよびｂが０より大きい値を有し、そし
てａ／ｂの比率が０．５～１．５である。
【００１６】
　前記ＭＱ樹脂のＲ１単位は、独立して、アリール基、カルビノール基、１～８個の炭素
原子を有するアルキル基、またはアミノ基である。該アルキル基は、メチル、エチル、プ
ロピル、ブチル、ペンチル、ヘキシル、およびオクチルで例示される。該アリール基は、
フェニル、ナフチル、ベンジル、トレイル、キシリル、キセニル、メチルフェニル、２－
フェニルエチル、２－フェニル－２－メチルエチル、クロロフェニル、ブロモフェニル及
びフルオロフェニルで例示され、アリール基は典型的にフェニルである。
【００１７】
　本発明の目的では、「カルビノール基」が少なくとも１個の炭素結合ヒドロキシル（Ｃ
ＯＨ）基を含有している任意の基として定義される。それ故、該カルビノール基は、例え
ば、
【００１８】
【化１】

【００１９】
　のような１個以上のＣＯＨを含有してもよい。
【００２０】
　カルビノール基は、アリール基を含まない場合は少なくとも３個の炭素原子を有し、ま
たはアリール基含有カルビノールは少なくとも６個の炭素原子を有する。アリール基を含
まない、少なくとも３個の炭素原子を有するカルビノール基は、式Ｒ４ＯＨを有する基に
よって例示され、式中Ｒ４は少なくとも３個の炭素原子を有する二価の炭化水素基または
少なくとも３個の炭素原子を有する二価のヒドロカルボノキシ基である。該Ｒ４基は－（
ＣＨ２）ｘ－（式中ｘは３～１０の値を有する）、－ＣＨ２ＣＨ（ＣＨ３）－、－ＣＨ２

ＣＨ（ＣＨ３）ＣＨ２－、－ＣＨ２ＣＨ２ＣＨ（ＣＨ２ＣＨ３）ＣＨ２ＣＨ２ＣＨ２－、
および－ＯＣＨ（ＣＨ３）（ＣＨ２）ｘ－（式中、ｘは１～１０の値を有する）のような
アルキレン基によって例示される。
【００２１】
　少なくとも６個の炭素原子を有するアリール含有カルビノール基は、式Ｒ５ＯＨを有す
る基によって例示され、式中Ｒ５は－（ＣＨ２）ｘＣ６Ｈ４－（ｘは０～１０の値を有す
る）、－ＣＨ２ＣＨ（ＣＨ３）（ＣＨ２）ｘＣ６Ｈ４－（ｘは０～１０の値を有する）、
－（ＣＨ２）ｘＣ６Ｈ４（ＣＨ２）ｘ－（ｘは１～１０の値を有する）のようなアリーレ
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ン基である。該アリール含有カルビノール基は典型的に６～１４個の原子を有する。
【００２２】
　アミノ基は式－Ｒ６ＮＨ２または－Ｒ６ＮＨＲ７ＮＨ２を有する基によって例示され、
式中Ｒ６は少なくとも２個の炭素原子を有する二価の炭化水素基であり、そしてＲ７は少
なくとも２個の炭素原子を有する二価の炭化水素基である。該Ｒ６基は典型的に２～２０
個の炭素原子を有するアルキレン基である。Ｒ６はエチレン、プロピレン、－ＣＨ２ＣＨ
ＣＨ３－、ブチレン、－ＣＨ２ＣＨ（ＣＨ３）ＣＨ２－、ペンタメチレン、ヘキサメチレ
ン、３－エチル－ヘキサメチレン、オクタメチレン、およびデカメチレンによって例示さ
れる。
【００２３】
　Ｒ７は典型的に２～２０個の炭素原子を有するアルキレン基である。Ｒ７はエチレン、
プロピレン、－ＣＨ２ＣＨＣＨ３－、ブチレン、－ＣＨ２ＣＨ（ＣＨ３）ＣＨ２－、ペン
タメチレン、ヘキサメチレン、３－エチル－ヘキサメチレン、オクタメチレン、およびデ
カメチレンによって例示される。
【００２４】
　典型的なアミノ基は－ＣＨ２ＣＨ２ＣＨ２ＮＨ２、および－ＣＨ２（ＣＨ３）ＣＨＣＨ

２（Ｈ）ＮＣＨ３、－ＣＨ２ＣＨ２ＮＨＣＨ２ＣＨ２ＮＨ２、－ＣＨ２ＣＨ２ＮＨ２、－
ＣＨ２ＣＨ２ＮＨＣＨ３、－ＣＨ２ＣＨ２ＣＨ２ＣＨ２ＮＨ２、－（ＣＨ２ＣＨ２ＮＨ）

３Ｈ、および－ＣＨ２ＣＨ２ＮＨＣＨ２ＣＨ２ＮＨＣ４Ｈ９である。
【００２５】
　典型的に、Ｒ１はメチル基である。
【００２６】
　成分（Ａ）としての使用に適したＭＱ樹脂およびそれらの調製方法は当技術分野で周知
である。例えば、カリー（Ｃｕｒｒｉｅ）らの１９５７年１１月２６日の米国特許第２，
８１４，６０１号明細書（参照されて本明細書の一部とする）では、ＭＱ樹脂が、酸を使
うことで水溶性シリケートをケイ酸モノマーまたはケイ酸オリゴマーに変換することによ
って調製され得ることを開示している。適切な重合がなされた時、該樹脂をトリメチルク
ロロシランで末端キャップし、ＭＱ樹脂を得る。ＭＱ樹脂を調製する他の方法は、グッド
ウィンの１９５８年１０月２１日の米国特許第２，８５７，３５６号明細書（参照されて
本明細書の一部とする）に開示されている。グッドウィンはアルキルシリケートおよび加
水分解可能なトリアルキルシランオルガノポリシロキサンの混合物と水との共－加水分解
によるＭＱ樹脂の調製方法を開示している。
【００２７】
　本発明の成分Ａ）に好適なＭＱ樹脂は、ＤおよびＴ単位を含有してもよく、総シロキサ
ン単位の少なくとも８０モル％、あるいは９０モル％がＭおよびＱ単位である。該ＭＱ樹
脂はヒドロキシ基も含有してもよい。典型的に、該ＭＱ樹脂は総重量％の２～１０重量％
、あるいは２～５重量％のヒドロキシ含有量を有する。該ＭＱ樹脂はさらに「キャップさ
れ」得、残余ヒドロキシ基はＭ基とさらに反応する。
【００２８】
　成分（Ｂ）は少なくとも８０モル％のＲ３ＳｉＯ３／２単位を含むプロピルシルセスキ
オキサン樹脂であり、式中Ｒ３は、独立して、アリール基、カルビノール基、１～８個の
炭素原子を有するアルキル基、またはアミノ基であり、そして少なくとも４０モル％のＲ
３基がプロピル基であるものとする。該プロピルシルセスキオキサン樹脂は、シロキサン
単位の多くが一般式Ｒ３ＳｉＯ３／２のＴ単位であり、少なくとも４０モル％、あるいは
５０モル％あるいは９０モル％のＲ３基がプロピルであるので、ここではＴ－プロピル樹
脂と称する。該Ｒ３基は上記に記載されたＲ１基と同じ構造によって例示される。

【００２９】
　シルセスキオキサン樹脂は、当技術分野で周知であり、典型的にハロゲン又はアルコキ
シ基のようにケイ素原子上で３個の加水分解可能な基を有するオルガノシランを加水分解
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することによって調製される。それ故、成分（Ｂ）はプロピルトリメトキシシラン、プロ
ピルトリエトキシシラン、プロピルトリプロポキシシランを加水分解することにより、ま
たは多種のアルコキシシラン類と前述したプロピルアルコキシシランを共－加水分解する
ことによって得られうる。これらのアルコキシシラン類の例は、メチルトリメトキシシラ
ン、メチルトリエトキシシラン、メチルトリイソプロポキシシラン、ジメチルジメトキシ
シラン、およびフェニルトリメトキシシランが挙げられる。プロピルトリクロロシランは
単独で、またはアルコールの存在下で加水分解もされ得る。この場合、共－加水分解は、
メチルトリクロロシラン、ジメチルジクロロシラン、フェニルトリクロロシラン、または
類似したクロロシラン類と、メチルトリメトキシシラン、メチルトリエトキシシラン、メ
チルトリイソプロポキシシラン、または類似したメチルアルコキシシランとを加えること
によって実行され得る。これらの目的に好適なアルコール類については、メタノール、エ
タノール、ｎ－プロピルアルコール、イソプロピルアルコール、ブタノール、メトキシエ
タノール、エトキシメタノール又は類似したアルコール類が挙げられる。同時に使われ得
る炭化水素型溶媒の例としては、トルエン、キシレン、又は類似した芳香族炭化水素；ヘ
キサン、ヘプタン、イソオクタン、または類似した線状または部分的に分岐した飽和炭化
水素基；およびクロロヘキサン、または類似した脂肪族炭化水素；が挙げられる。
【００３０】
　本発明の成分（Ｂ）として好適なＴ－プロピル樹脂は、Ｍ、Ｄ、およびＱ単位を含んで
もよく、少なくとも総シロキサン単位の８０モル％、あるいは９０モル％がＴ単位である
ものとする。該Ｔプロピル樹脂はヒドロキシおよび／またはアルコキシ基を含有してもよ
い。典型的に、該Ｔプロピル樹脂は、総重量％の２～１０重量％のヒドロキシ含有量およ
び総重量％の２０重量％までのアルコキシ含有量、あるいは６～８重量％のヒドロキシ含
有量および１０重量％までのアルコキシ含有量を有している。
【００３１】
　成分Ａ）およびＢ）を混合する時、揮発性シロキサン又は有機溶媒を任意の成分Ｃ）と
して包含することができる。成分任意の揮発性シロキサン又は有機溶媒は、成分Ａ）およ
びＢ）が該溶媒と混和性であることを条件に選択され得る。
【００３２】
　前記揮発性シロキサン溶媒はサイクリックポリシロキサン、線状ポリシロキサン、また
はそれらの混合物であり得る。いくつかの代表的な揮発性線状ポリシロキサンは、ヘキサ
メチルジシロキサン、オクタメチルトリシロキサン、デカメチルテトラシロキサン、テト
ラデカメチルヘキサシロキサン、およびヘキサデカメチルヘプタシロキサンである。いく
つかの代表的な揮発性サイクリックポリシロキサンは、ヘキサメチルシクロトリシロキサ
ン、オクタメチルシクロテトラシロキサン、デカメチルシクロペンタシロキサン、および
ドデカメチルシクロヘキサシロキサンである。前記有機溶媒は、メタノール、エタノール
、イソプロパノール、ブタノールまたはｎ－プロパノールのようなアルコール；アセトン
、メチルエチルケトン、またはメチルイソブチルケトンのようなケトン；ベンゼン、トル
エン、又はキシレンのような芳香族炭化水素；ヘプタン、ヘキサン、オクタン、又はイソ
ドデカンのような脂肪族炭化水素；プロピレングリコールメチルエーテル、ジプロピレン
グリコールメチルエーテル、プロピレングリコールｎ－ブチルエーテル、プロピレングリ
コールｎ－プロピルエーテル、またはエチレングリコールｎ－ブチルエーテルのようなグ
リコールエーテル；ジクロロメタン、１，１，１－トリクロロエタンまたはメチレンクロ
ライドのようなハロゲン化炭化水素、クロロホルム、ジメチルスルホキシド、ジメチルホ
ルムアミド、アセトニトリル、テトラヒドロフラン、ホワイトスピリッツ（揮発油）、ミ
ネラルスピリッツ（軽油）、またはナフサ；またはエステル；であり得る。
【００３３】
　成分Ａ）およびＢ）の混合をもたらすために必要な特別な要求または条件はない。それ
故、かかる組成物の混合をもたらす本技術分野で既知の任意の方法が使われ得る。成分Ａ
）およびＢ）は、成分Ｃ）として上記のような溶媒中に任意に含有され得る。該混合はバ
ッチ、半連続、または連続処理で行われる。
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【００３４】
　混合物内の成分Ｂ）に対する成分Ａ）の重量比（すなわちＡ／Ｂ）は、９９：１～１：
９９、あるいは８５：１５～１５：８５まで変化し得る。
【００３５】
　本発明のシロキサン樹脂組成物は多種の、パーソナル用、家庭用、自動車用、または医
療ケア用での利用に有用である。特に、本発明のシロキサン樹脂組成物は、着色料添加化
粧料配合物の持続性を強化するために使用されうる、光沢のあるべたつきのない被膜を提
供する。該シロキサン樹脂組成物は、カール保持特性を強化するためにヘアケア用配合物
における添加物として使われ得る。それ故、本発明はここに記載されたシロキサン樹脂を
含むパーソナル用、家庭用、自動車用、又は医療ケア用の組成物を提供する。
【実施例】
【００３６】
　以下の実施例は本発明の組成物および方法をさらに説明するために示し、本発明を限定
するものとして解釈されるべきではない。特に記載がない限り、実施例における全ての部
およびパーセントは重量基準とし、全ての測定値は約２３℃で得た。
【００３７】
　＜原料＞
　ＭＱ樹脂＝キシレン中に７０．８ｗｔ％固形分で溶解した式Ｍ０．４３Ｑ０．５７およ
びＭｎ＝３２３０を有するＭＱ樹脂。該ＭＱ樹脂を米国特許第２，６７６，１８２号明細
書でＤａｕｄｔによって教示された技術に従って調製した。
　Ｔプロピル樹脂＝プロピルシルセスキオキサン樹脂（トルエン中の７４．８ｗｔ％）。
該プロピルシルセスキオキサン樹脂はプロピルトリクロロシランの加水分解から調製した
。
　フェニルシルセスキオキサン樹脂＝フェニルシルセスキオキサン固形フレーク樹脂（１
００ｗｔ％固形分）、フェニルトリクロロシランの加水分解から調製した。
【００３８】
＜実施例１～６＞
　ＭＱ樹脂とＴプロピル樹脂の溶液を、混合ホイール上に置くかまたは振ることによって
ガラス瓶内で混合した。各々の混合物のアリコート(aliquot)を直径２インチのアルミニ
ウム計量皿に注ぎ、１１０℃で１時間、その後１４０℃で１時間２５分、強制空気オーブ
ンで加熱した。透明度、脆弱性および硬度の定性的な視覚観察結果を作製した（表１）。
【００３９】
　これらの実施例は、液化されたブレンドの透明度、およびＭＱ樹脂の充填量が増えると
硬度及び脆弱性が増加することに基づいて、ＭＱおよびＴプロピル樹脂の予期せぬ混和性
を説明している。
【００４０】
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【表１】

【００４１】
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　図１および２に示されるように、ブレンド組成物に基づく軟化温度における単独の軟化
点および規則的な変化が示されたＭＱ／Ｔ（Ｐｒ）ブレンドのレオロジー。
【００４２】
＜比較例７～１９＞
　ＭＱ／ＤＴ（Ｍｅ）／Ｔ（Ｐｒ）樹脂ブレンド比較
式Ｄ０．１５

Ｍｅ２Ｔ０．８５
Ｍｅを有するシロキサン樹脂（トルエン中５０．３ｗｔ％

）を最初に調製した後、Ｔプロピル樹脂（トルエン中７５．５ｗｔ％）と混合し、０．７
５、０．８５、０．９５（各々キシレン中、５９．９、７３．３、および７０．８ｗｔ％
）の種々のＭ：Ｑ比を有するＭＱ樹脂溶液を混合した。各々の混合物のアリコートは直径
２インチのアルミニウム計量皿に注ぎ、一晩中１０５℃の強制空気オーブンで加熱し、そ
の後１時間３０分１５０℃で加熱した。透明度、脆弱性および硬度の定性的な視覚的観察
結果を表２に集約した。
【００４３】
　これらの例は、ＤＴメチル樹脂とＭＱ樹脂の非混和性、およびＤＴメチル樹脂／プロピ
ルシルセスキオキサン加水分解樹脂ブレンドとＭＱ樹脂の非混和性を説明している。
【００４４】
【表２】

【００４５】
＜実施例２０～２５＞
　パーソナルケア用配合物におけるＭＱ：Ｔｐｒブレンド
ＭＱ樹脂、Ｔ－プロピル樹脂、およびデカメチルシクロペンタシロキサンは、表３に示し
た比率で、同質で均一になるまで振り、そして混合ホイールに置いてガラス瓶で混合した
。
【００４６】
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【００４７】
　実施例２０～２５のシロキサン樹脂から生じた被膜を、レネタチャート（Ｌｅｎｅｔａ
　ｃｈａｒｔ）を用いて揮発性溶媒中における３５％固形物で光沢およびベタつきを評価
し、ファンデーション（着色化粧料）で耐久性を評価し、髪の固定性としてカール保持力
およびコンディショニングを評価した。。その結果は表４に集約されている。該シロキサ
ン樹脂はデカメチルシクロペンタシロキサンまたはイソドデカンキャリア内で６ｗｔ％溶
液として一束の髪に塗布される。特別なテスト方法の説明およびこれらの評価内で使われ
る化粧品形成組成物は表４に従う。
【００４８】
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【表４】

【００４９】
　光沢測定：
　１）　Ｌｅｎｅｔａチャート（フォーム(Form)Ｎ２Ｃ）に溶液を、８番Ｍｅｙｅｒロッ
ドを用いてコーティングする。
　２）　チャートを１時間乾燥させる。６０°光沢度を、携帯型光沢計を用いてチャート
の左側１／３の３つの点において測定する。３つの光沢度の値の平均値を計算する。コー
ティングを、ベタつき、脂っぽさ(greasiness)、指紋跡並びにコーティングがチャートか
ら剥離するかどうか、及びどのように剥離するかについて評価する。
　３）　延展(drawdown)が完了してから４時間後、６０°光沢度を、携帯型光沢計を用い
てチャートの中央部１／３の３つの点において測定する。3つの光沢度の値の平均値を計
算する。コーティングを、ベタつき、脂っぽさ、指紋跡並びにコーティングがチャートか
ら剥離するかどうか、及びどのように剥離するかについて評価する。
　４）　延展が完了してから２４時間後、６０°光沢度を、携帯型光沢計を用いてチャー
トの右側１／３の３つの点において測定する。３つの光沢度の値の平均値を計算する。コ
ーティングを、ベタつき、脂っぽさ、指紋跡並びにコーティングがチャートから剥離する
かどうか、及びどのように剥離するかについて評価する。
　５）　３つの異なる時点での平均光沢度を用い、総合平均を計算する。
【００５０】
カール保持力試験方法
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材料
・天然の茶色の新毛髪(virgin brown hair)束又は東洋人毛髪２ｇ、２５ｃｍを準備する
。
・Ｃｏｍｂ（登録商標）：Ａｃｅ；参照。
・湿度チャンバ（試験中の温度及び湿度を調節するため）。
【００５１】
試験材料(swatch)の前処理（洗浄)の手順：
　１）　５束を３０秒間、３７℃の水道水で湿らせる。
　２）　この５束を３０秒間、泡立てる。５ｇの３０％ＳＬＳ溶液（Ｅｍｐｉｃｏｌ　Ｌ
Ｘ２８／Albright & Wilson）を用い、この束を下向きに撫でつける(stroke)。確実に毛
髪すべてが洗浄されるように同じ動作を繰り返すこと。毛髪を３０秒間放置する。
　３）　この束を１分間、３７℃の水道水ですすぐ。
　４）　過剰の水を、この束を２本の指の間に３回にさっと通すことにより除去する。
　５）　この束を一晩、ペーパータオル上で室温にて乾燥させる。
【００５２】
試験材料の樹脂での処理及びカールの手順：
ブランクすなわち陰性対照は、溶媒を処理に使用する。
　１）　１束を一気に３回３７℃の水道水中に浸漬させ、過剰の水を、この束を２本の指
の間で撫でつけることにより除去する
　２）　この束をきれいな支持体上に置き、１００マイクロリットルの６％樹脂溶液を束
全面に、較正したマイクロピペットを用いて塗布する
　３）　この束を完全にほぐす
　４）　この束をスパイラルカーラーロッドで巻き、
　５）　試験材料を、一晩、４０℃の炉内に放置して乾燥させる。
【００５３】
試験－カール保持力測定：
　１．　湿度チャンバを試験の２時間前に、７０％湿度及び２５℃に設定して始動させる
。
　２．　試験開始１０分前、ローラーを少しずつ捩ることにより注意深く毛髪から取り除
く。この束の末端部を平らにするためカットする（できるだけ少なくカットする）。
　３．　各束が正しくカールされた状態を確保する。
　４．　この束を湿度チャンバ内に吊るす：この束と接するワックスシーリング(sealing
)底面は、チャンバの後方のミリメートル紙面の「０」のライン上でなければならない。
　５．　所定の時間間隔で毛髪束の長さを測定する。長さは、ワックスシーリング底面と
この束の底面との距離として測定する。この束の底面は下方に下がり、そのため、視野角
(view angle)は常にガラスと垂直になることに注意する。
　６．　５時間後、この束を湿度チャンバから取り出し、この束の最大の長さを、完全に
カールを延ばすことにより測定する。カール保持力は以下に記載のようにして計算する。
【００５４】
【数１】

【００５５】
ファンデーション配合物
顔料予備混合物：
５０ｗｔ％　ＤＣ　２４５液
１３．１６ｗｔ％　Ｃａｒｄｅ　ＡＳ　二酸化チタン（カプリリルシラン処理済み）
１１．４１ｗｔ％　Ｃａｒｄｅ　ＡＳ　ベンガラ（カプリリルシラン処理済み）
１８．２６ｗｔ％　Ｃａｒｄｅ　ＡＳ　黄色酸化鉄（カプリリルシラン処理済み）
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７．１７ｗｔ％　Ｃａｒｄｅ　ＡＳ　黒酸化鉄（カプリリルシラン処理済み）
【００５６】
手順：
　１）　ワーリングブレンダー内にＤＣ　２４５液を入れる
　２）　二酸化チタンを添加し、パルスボタン(pulse button)を２秒間、計１５秒間押す
ことにより混合する。
　３）　ベンガラを添加し、二酸化チタンと同様に混合する
　４）　他の顔料について継続する
　５）　すべての材料が分散されたら、３０秒間高速で混合して剪断し(shred)、顔料を
磨砕する
　６）　予備混合物を丸ガラスジャー内に入れ、ペールローラー上に６時間置く。
【００５７】
Ａ相
　２０．５０ｗｔ％　顔料予備混合物
　７．５０ｗｔ％　ＤＣ　５２２５Ｃ
　８ｗｔ％　５０％樹脂固形分（溶媒中）
Ｂ相
　５４．８０ｗｔ％　ＤＩ水
　１．０ｗｔ％　ＮａＣｌ
　０．２０ｗｔ％　ポリソルベート２０
【００５８】
油中水型リキッドファンデーションのための手順
　１）　顔料分散体をローラー上に１時間置く。
　２）　樹脂及び溶媒を計り取り、５０％固形分希釈液を作製する。オーブン／ホイール
(oven and wheel)を用いて混合する
　３）　Ａ相の原料成分を合わせ、均一になるまでデュアルブレード式乱流型混合作用を
用いて混合する。
　４）　Ｂ相の原料成分を別のビーカー内で合わせ、均一になるまでマグネチックスター
ラーを用いて混合する。
　５）　Ａ相の混合速度を１，３７６ｒｐｍに上げ、Ｂ相のものを、非常にゆっくりと滴
下ろうとによって添加する。この添加は１０分間かけて行うのがよい。
　混合をさらに１０分間継続する。
【００５９】
ファンデーション耐久性の方法：Ｇａｒｄｎｅｒ磨耗試験機
　１．　コラーゲンを８．８９ｃｍ×７．６２ｃｍ（３．５インチ×３インチ）片に切断
し、１個ずつ各７．６２×６．３５ｃｍ（３インチ×２．５インチ）のポリカーボネート
ブロック上に置き、湿度チャンバ内に一晩入れる。このチャンバは、一定の９８％相対湿
度レベルでなければならない。
　２．　コラーゲン及びブロックをチャンバから取り出す。コラーゲンをブロックにＳｃ
ｏｔｃｈテープで、テープがブロック表面の上部に付かないように注意しながら固定する
。
　３．　およそ１グラムのファンデーションをコラーゲンに、ブロックの上面全体に数珠
状に加える。８番Ｍｅｙｅｒロッドを用い、ロッドを数珠状のファンデーション上に置き
、これをブロックの底面に向かって下方に広げることにより、コラーゲンをファンデーシ
ョンでコーティングする。最終コーティング重量は、およそ０．２グラムとするのがよい
。この操作は、適正なコーティング重量を得るまで繰り返してもよい。材料がブロック側
面にあれば除去する。
　４．　コラーゲン上の試料を乾燥させる。乾燥時間は、種々の試料によって異なる。試
料全面は、試験前に湿気が全くない状態にしなければならない。コラーゲン上の試料の色
を、初期ベースライン色について分光測光計又は比色計を用いて測定する。Ｌ＊、ａ＊及
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びｂ＊は、三次元空間内における着色対象物の位置を示す。
　５．　コラーゲンの入ったブロックを上向きにしてＧａｒｄｎｅｒ磨耗試験機に載せ、
ブロックが試験機内にあることを確認する。Ｖｅｌｃｒｏの柔らかい面を損傷ブロックに
付着させ、コラーゲン上のファンデーション試料を磨耗させるか、又はファンデーション
試料に損傷を与える。損傷ブロックがファンデーション試料全面を前後に擦る。１回の損
傷は、１回の前後の動作から成る。コラーゲン上のファンデーション試料に２０回損傷を
与える。試験機を一定間隔で停止し、色を測定してもよい。
　６．　ファンデーション試料に２０回損傷を与えた後、色をＬ＊、ａ＊、ｂ＊として読
み取り、色変化ΔＥを計算する（下記等式を参照）。損傷の回数、コーティング重量及び
反復回数(repetition)は、被験材料の必要性に合わせて変更してもよい。これは、作業者
の判断次第である。
　ΔＬ＊、Δａ＊及びΔｂ＊＝磨耗後の値－磨耗前の初期ベースライン時の値
ΔＥ＝（ΔＬ２＋Δａ＊２＋Δｂ＊２）１／２

　ΔＥが大きいほど、ファンデーションがより多く剥がれ、したがって、ファンデーショ
ンの耐久性が低かった。
【図面の簡単な説明】
【００６０】
【図１】図１および２に示されるように、ブレンド組成物に基づく軟化温度における単独
の軟化点および規則的な変化が示されたＭＱ／Ｔ（Ｐｒ）ブレンドのレオロジー
【図２】図１および２に示されるように、ブレンド組成物に基づく軟化温度における単独
の軟化点および規則的な変化が示されたＭＱ／Ｔ（Ｐｒ）ブレンドのレオロジー

【図１】

【図２】
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