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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　ベース層と直線的に配列された正角柱プリズムを含む光学層とを含む輝度向上フィルム
であって、前記光学層が、フタレート基を含み少なくとも１．５０の屈折率を有するモノ
カルボン酸表面処理剤で表面改質された無機ナノ粒子を含む重合性樹脂組成物の反応生成
物を含むことを特徴とする輝度向上フィルム。
【請求項２】
　請求項１の輝度向上フィルムであって、表面処理剤が少なくとも１つのポリエーテルモ
ノカルボン酸をさらに含むことを特徴とする輝度向上フィルム。
【請求項３】
　請求項１の輝度向上フィルムであって、無機ナノ粒子の量が４０質量％～６０質量％の
範囲であることを特徴とする輝度向上フィルム。
【請求項４】
　請求項１の輝度向上フィルムであって、前記無機ナノ粒子がジルコニア、チタニア、お
よびこれらの混合物から成る群から選択されることを特徴とする輝度向上フィルム。
【請求項５】
　ｉ）フタレート基を含み少なくとも１．５０の屈折率を有する、少なくとも１つのモノ
カルボン酸を含む表面処理剤であって；
　ｉｉ）重合性樹脂と共重合する、少なくとも２００ｇ／モルのＭｎを有する、少なくと
も１つのモノカルボン酸；および
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　ｉｉｉ）少なくとも１つのジカルボン酸の少なくとも１つを含んでもよい表面処理剤と
組み合わせて、少なくとも１つのポリエーテルモノカルボン酸相溶剤を用いて表面改質さ
れた無機ナノ粒子を含む重合性樹脂組成物の反応生成物を含むことを特徴とする光学物品
。
【請求項６】
　ｉ）フタレート基を含み少なくとも１．５０の屈折率を有する、少なくとも１つのモノ
カルボン酸を含む表面処理剤であって；
　ｉｉ）少なくとも２００ｇ／モルのＭｎおよびエチレン性不飽和基を有する少なくとも
１つのモノカルボン酸；ならびに
　ｉｉｉ）少なくとも１つのジカルボン酸の少なくとも１つを含んでもよい表面処理剤と
組み合わせて、少なくとも１つのポリエーテルモノカルボン酸を用いて表面改質されてい
ることを特徴とする無機ナノ粒子。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　（関連出願の相互参照）
　本出願は、２００５年１１月１５日に出願された米国仮出願第６０／７３７０００の利
益を主張する。
【背景技術】
【０００２】
　米国特許第５，１７５，０３０号明細書、同第５，１８３，５９７号明細書などに記載
されている一部のマイクロ複製光学製品は、一般に「輝度向上フィルム」と呼ばれる。輝
度向上フィルムは多数のエレクトロニクス製品に用いられ、電子発光パネルで用いられる
液晶ディスプレイ（ＬＣＤ）、ラップトップコンピュータのディスプレイ、ワードプロセ
ッサ、デスクトップモニタ、テレビ、ビデオカメラ、ならびに自動車用ディスプレイ、航
空機用ディスプレイなどのバックライト付きフラットパネルディスプレイの輝度を向上さ
せる。
【０００３】
　輝度向上フィルムは、望ましくは、生じる輝度利得（すなわち「利得」）に関連する輝
度向上フィルムの屈折率をはじめとする特定の光学的および物理的性質を呈する。輝度を
改良すれば、エレクトロニクス製品は、より少ない電力を用いてディスプレイを照明する
ことにより、より効率的に動作できるようになるので、電力消費量が低減され、その構成
要素に加わる熱負荷がより少なくなり、製品の寿命が長くなる。
【０００４】
　輝度向上フィルムは、たとえば、米国特許第５，９０８，８７４号明細書；同第５，９
３２，６２６号明細書；同第６，１０７，３６４号明細書；同第６，２８０，０６３号明
細書；同第６，３５５，７５４号明細書；さらにはＥＰ１０１４１１３および国際公開第
０３／０７６５２８号の各明細書に記載されるように、硬化または重合される高屈折率モ
ノマーから調製されてきた。
【０００５】
　米国特許第６，３７６，５９０号には、ジルコニアゾルおよびジルコニアゾルから調製
された複合材料が記載されている。
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【０００６】
　輝度向上フィルムは、米国特許第６，８４４，９５０号明細書、米国特許出願公開第２
００５／００５９７６６号明細書、同第２００５／０１５１１１９号明細書、ならびに公
開済みの米国特許出願第２００６／００５５９１８号明細書、同第２００６／０２０４６
７６号明細書、同第２００６／０２０４７４５号明細書、および同第２００６／０２１０
７２６号明細書に記載されるように、ジルコニア、シリカ、およびチタニアなどの無機粒
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子を含む重合性樹脂組成物から調製されてきた。
【課題を解決するための手段】
【０００７】
　本明細書には、重合性樹脂および表面改質無機ナノ粒子の反応生成物を含む光学物品（
たとえば輝度向上フィルム）、無機ナノ粒子を表面改質する方法、ならびに表面改質無機
ナノ粒子が記載される。
【０００８】
　ある実施形態では、少なくとも１．５０の屈折率を有する少なくとも１つのモノカルボ
ン酸を含む表面処理を有する無機ナノ粒子を含む重合性樹脂組成物の反応生成物を含む（
たとえば輝度向上）光学物品が記載される。高屈折率の表面処理は、典型的には、フタレ
ート基などの芳香族基を含む。ある実施形態では、表面処理はモノフタル酸エステルであ
る。
【０００９】
　別の実施形態では、無機ナノ粒子を表面改質する方法が記載される。この方法は、
　ｉ）少なくとも１．５０の屈折率を有する、少なくとも１つのモノカルボン酸相溶剤；
　ｉｉ）少なくとも２００ｇ／モルのＭｎおよび少なくとも１つのエチレン性不飽和基を
有する少なくとも１つのモノカルボン酸、ならびに
　ｉｉｉ）少なくとも１つのジカルボン酸から選択される１つ以上の表面処理と組み合わ
せて、（たとえばポリエーテル）モノカルボン酸を含有する少なくとも１つの極性基を含
む表面処理と無機ナノ粒子とを組み合わせる工程を含む。
【００１０】
　別の実施形態では、上記の表面処理で表面改質された無機ナノ粒子が記載される。
【００１１】
　さらに他の実施形態では、上記の表面改質無機ナノ粒子を含む重合性樹脂組成物の反応
生成物を含む（たとえば輝度向上）光学物品が記載される。
【００１２】
　無機ナノ粒子は、典型的には、表面に吸着酸を含む。この吸着酸は、アクリル酸、メタ
クリル酸、酢酸などの揮発性酸でよい。表面改質後、（たとえば輝度向上フィルム）光学
物品の吸着揮発性酸の含有量は、典型的には、３質量％未満である。さらに、不揮発性酸
（すなわち、本明細書に記載の各種モノカルボン酸相溶剤）の含有量は約１５質量％まで
の範囲でありうる。表面処理には、典型的には、シランを含まない。
【発明を実施するための最良の形態】
【００１３】
　輝度向上フィルムは、一般的には、照明デバイスのオンアクシス輝度（本明細書中では
「輝度」と記す）を向上させる。輝度向上フィルムは、光透過型のマイクロ構造化フィル
ムでありうる。マイクロ構造化トポグラフィーは、フィルムを用いて反射および屈折によ
り光を再方向付けできるようなフィルム表面上の複数のプリズムでありうる。プリズムの
高さは、典型的には約１～約７５ミクロンの範囲である。ラップトップコンピューター、
時計などに見られるような光学ディスプレイで使用した場合、マイクロ構造化光学フィル
ムは、ディスプレイから逃散する光を光学ディスプレイを貫通する法線軸から所望の角度
で配設された１対の平面内に制限することにより、光学ディスプレイの輝度を増大させる
ことが可能であるその結果として、許容範囲外にディスプレイから出射するおそれのある
光を反射させてディスプレイ中に戻し、そこでその一部分を「リサイクル」してディスプ
レイから逃散させうる角度でマイクロ構造化フィルムに戻される。リサイクルは、所望の
輝度レベルを有するディスプレイを提供するのに必要とされる電力消費量を低減させるこ
とができるので有用である。
【００１４】
　輝度向上フィルムは、対称な先端と溝との規則的反復パターンを有するマイクロ構造体
保有表面を含む。溝パターンの他の例としては、先端と溝とが対称でなくかつサイズも方
位も先端と溝との距離も均一でないパターンが挙げられる。輝度向上フィルムの例は、ル
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ー（Lu）らの米国特許第５，１７５，０３０号明細書およびルー（Lu）の米国特許第５，
１８３，５９７号明細書に記載されている。
【００１５】
　図１を参照すると、輝度向上フィルム３０は、ベース層２および光学層４を含んでよい
。光学層４は、プリズム６、８、１２、および１４として識別される、正角柱の直線配列
を含む。各プリズムは、たとえば、プリズム６は、第１の面１０及び第２の面１１を有す
る。プリズム６、８、１２、および１４は、プリズムが形成される第１の表面１８、並び
に実質的に平らまたは平面的であり、第１の表面１８に対向する第２の表面２０を有する
ベース２上に形成される。「正角柱」では、頂角が、典型的には、約９０°であることを
意味する。しかし、この角度は７０°～１２０°の範囲になりうる。８０°～１００°の
範囲でもよい。さらに、頂部は、先鋭形、丸形、平坦形、または切頭形でありうる。プリ
ズム面は同一である必要はなく、プリズムは互いに傾いていてもよい。光学物品の全厚さ
２４とプリズムの高さ２２との関係は、さまざまでありうる。しかしながら、典型的には
、明確に規定されたプリズム面を有する比較的薄い光学層を使用することが望ましい。プ
リズムの高さ２２と全厚さ２４との典型的な比は、一般的には２５／１２５～２／１２５
である。
【００１６】
　輝度向上フィルムのベース層は、光学製品、すなわち光の流量を制御することを目的と
する製品で用いるのに好適な本質及び組成物でありうる。材料が光学的に十分に透明であ
り、特定の光学製品に組み込まれる、または特定の光学製品内で用いられるのに十分な構
造的強度を備えていれば、ベース材料として多くの材料を使用できる。好ましくは、光学
製品の性能が経時により損なわれることがないように十分な耐温度性および耐老化性を有
するベース材料が選択されている、
　任意の光学製品のベース材料の特定の化学的組成および厚さは、作製される特定の光学
製品の要件に依存しうる。すなわち、特に、強度、透明性、耐温度性、表面エネルギー、
光学層への固着性のバランスがとられる。ベース層の厚さは、典型的には少なくとも約０
．０２５ミリメートル（ｍｍ）、より典型的には少なくとも約０．２５ｍｍである。さら
に、ベース層は、一般的には約１ｍｍ以下の厚さを有する。
【００１７】
　有用なベース層の材料としては、セルロースアセテートブチレート、セルロースアセテ
ートプロピオネート、セルローストリアセテート、ポリエーテルスルホン、ポリメチルメ
タクリレート、ポリウレタン、ポリエステル、ポリカーボネート、ポリビニルクロリド、
シンジオタクティックポリスチレン、ポリエチレンナフタレート、ナフタレンジカルボン
酸をベースとするコポリマーまたはブレンド、およびガラスが挙げられる。場合により、
ベース層材料は、これらの材料の混合物または併用物を含有しうる。たとえば、ベースは
、多層でありうるかまたは連続相中に懸濁もしくは分散された分散相を含有しうる。代表
的ベース層材料としては、ポリエチレンテレフタレート（ＰＥＴ）およびポリカーボネー
トが挙げられる。有用なＰＥＴフィルムの例としては、写真グレードのポリエチレンテレ
フタレート（ＰＥＴ）およびデラウェア州ウィルミントン（Wilmington）のデュポン・フ
ィルムズ（DuPont Films）から「メリネックス（Melinex）」という商品名で入手可能な
ＰＥＴが挙げられる。
【００１８】
　ベース層材料は光学活性物質であり、偏光板として機能することができる。いくつかの
ベース層材料は、偏光材料として有用であることが知られている。フィルムによる光の偏
光は、たとえば、通過する光を選択的に吸収するフィルム材に二色性偏光子を組み込むこ
とによって達成可能である。光の偏光はまた、アラインド雲母チップのような無機材料を
組み込むことによりまたは連続フィルム内に分散された光変調液晶のドロップレットのよ
うに連続フィルム内に分散された不連続相により、達成可能である。代替手段として、異
なる材料のマイクロファイン層からフィルムを作製することが可能である。フィルム内の
偏光材料は、たとえば、フィルムの延伸、電界または磁界の印加、およびコーティング技
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術のような方法を利用することにより、偏光方位に整列させることが可能である。
【００１９】
　偏光フィルムの例としては、米国特許第５，８２５，５４３号明細書及び同第５，７８
３，１２０号明細書に記載されるものが挙げられる。輝度向上フィルムと組み合わせたこ
れらの偏光フィルムの使用例は、米国特許第６，１１１，６９６号明細書に記載されてい
る。別の偏光フィルムの例は、米国特許第５，８８２，７７４号明細書に記載されている
。多層偏光フィルムは、ミネソタ州セントポール（St. Paul）のスリーエム社（3M Compa
ny）によってＤＢＥＦ（デュアル輝度向上フィルム）という商品名で販売されている。輝
度向上フィルムにおけるそのような多層偏光光学フィルムの使用については、米国特許第
５，８２８，４８８号明細書に記載されている。
【００２０】
　とくに米国特許第５，６１２，８２０号明細書および同第５，４８６，９４９号明細書
に記載されるような他の偏光フィルムおよび非偏光フィルムもまた、本発明に係る輝度向
上フィルムのベース層として有用でありうる。
【００２１】
　ある実施形態では、重合構造体を含む輝度向上フィルムが記載される。重合構造体は、
ベース層と光学層とから作製される光学素子または光学製品でありうる。ベース層および
光学層は、同一のまたは異なるポリマー材料から形成可能である。重合構造体は、重合性
樹脂組成物の反応生成物および重合性樹脂組成物が分散された表面改質無機ナノ粒子を含
む。
【００２２】
　表面改質されたナノ粒子（たとえばコロイドナノ粒子）は、物品または光学素子の耐久
性および／または屈折率を向上させるのに有効な量で重合構造体中に存在する。表面改質
無機ナノ粒子の総量は、重合性樹脂中または光学物品中に少なくとも１０質量％、２０質
量％、３０質量％、または４０質量％の量で存在しうる。重合性樹脂組成物がマイクロ構
造化フィルムを調製する成形および硬化の各プロセスで用いるのに好適な粘度を有するた
めに、濃度は、典型的には７０質量％未満、より典型的には６０質量％未満である。
【００２３】
　そのような粒子のサイズは、有意な可視光散乱が回避されるように選択される。光学的
な性質または材料の性質を最適化しかつ全組成物コストを削減するために、無機酸化物粒
子タイプの混合物を利用することが望ましいこともある。表面改質コロイドナノ粒子は、
１ｎｍ、５ｎｍ、または１０ｎｍを超える（たとえば会合していない）一次粒子サイズま
たは会合粒子サイズを有する酸化物粒子でありうる。一次粒子サイズまたは会合粒子サイ
ズは、一般に、１００ｎｍ、７５ｎｍ、または５０ｎｍ未満である。典型的には、一次粒
子サイズまたは会合粒子サイズは、４０ｎｍ、３０ｎｍ、または２０ｎｍ未満である。ナ
ノ粒子は、会合していないことが好ましい。それらの測定は、透過型電子顕微鏡法（ＴＥ
Ｍ）に基づきうる。ナノ粒子は、たとえば、アルミナ、ジルコニア、チタニア、それらの
混合物、またはそれらの混合酸化物のような金属酸化物を含みうる。表面改質コロイドナ
ノ粒子は、実質的に完全に凝縮可能である。
【００２４】
　（シリカを除く）完全凝縮ナノ粒子は、（独立金属酸化物粒子として測定した場合）典
型的には、５５％超、好ましくは６０％超、より好ましくは７０％超の結晶化度を有する
。たとえば、結晶化度は、約８６％以上まで及びうる。結晶化度は、Ｘ線回折法により決
定可能である。凝縮結晶性のナノ粒子（たとえばジルコニアナノ粒子）は高屈折率を有す
るが、アモルファスなナノ粒子は典型的にはより低い屈折率を有する。
【００２５】
　ジルコニアおよびチタニアは、５～５０ｎｍ、または５～１５ｎｍ、または８ｎｍ～１
２ｎｍの粒子サイズを有しうる。ジルコニアナノ粒子は、耐久品中または光学素子中に１
０～７０質量％、または３０～６０質量％の量で存在しうる。本発明の組成物および物品
で用いられるジルコニアは、ナルコ・ケミカル・カンパニー（Nalco Chemical Co.）から



(6) JP 5607307 B2 2014.10.15

10

20

30

40

50

「ナルコＯＯＳＳＯＯ８（Nalco OOSSOO8）」という商品名で、およびスイスのウッツヴ
ィル（Uzwil）ビューラーＡＧ（Buhler AG）から「ビューラージルコニアＺ－ＷＯゾル（
Buhler zirconia Z-WO sol）」という商品名で入手可能である。
【００２６】
　ジルコニア粒子は、公開済みの米国特許出願第２００６／０１４８９５０号明細書に記
載されているように水熱技術を用いて調製されうる。さらに具体的には、ジルコニウム塩
を含有する第１の原料に、ジルコニウムを含有する中間体および副生成物を形成するため
の第１の水熱処理が施される。第２の原料は、第１の水熱処理中に形成された副生成物の
少なくとも一部を除去することによって調製される。次に、第２の原料に、ジルコニア粒
子を含有するジルコニアゾルを形成するための第２の水熱処理が施される。
【００２７】
　第１の原料は、ジルコニウム塩を含有する前駆体の水性溶液を形成することによって調
製される。ジルコニウム塩のアニオンは、通常、ジルコニアゾルを調製するためのプロセ
ス内の以後の工程中に除去できるように選択される。さらに、このアニオンは非腐食性の
ものが選ばれることが多く、水熱反応装置などの処理装置で使用される材料の種類の柔軟
性を拡大できる。
【００２８】
　前駆体溶液中で少なくとも部分的にアニオンを除去するある方法において、前駆体溶液
を加熱して酸性型のアニオンを蒸発させることができる。たとえば、わずか４個の炭素原
子を有するカルボンキシレートアニオンは、対応するカルボン酸として除去されうる。さ
らに具体的には、アセテートアニオンは、酢酸として除去されうる。遊離酢酸は除去され
うるが、少なくとも一部の酢酸は、典型的には、（たとえばジルコニア）ナノ粒子の表面
上に吸着される。したがって、ナノ粒子は、典型的には、吸着揮発性酸を含む。
【００２９】
　本明細書には、重合性樹脂および表面改質無機ナノ粒子の反応生成物を含む（たとえば
輝度向上フィルム）光学物品、無機ナノ粒子を表面改質する方法、ならびに表面改質無機
ナノ粒子が記載される。
【００３０】
　無機粒子の表面改質を行う目的は、樹脂に均質の成分、および好ましくは（たとえば成
形および硬化の各プロセスを用いて）輝度を大幅に向上するフィルムに調製されうる低粘
度を付与することである。
【００３１】
　表面改質は、表面改質剤を無機オキシド（たとえばジルコニア）粒子を付着させて表面
特性を改質することを含む。ナノ粒子は、多くの場合、有機マトリックス材との相溶性を
向上させるために表面改質される。表面改質ナノ粒子は、多くの場合、有機マトリックス
材中で会合していない、疑集していない、またはそれらの組み合わせである。結果として
生じた、これらの表面改質ナノ粒子を含有する光管理フィルムは、光学的透明度が高く、
かすみ度が低い傾向がある。これらの表面改質されたナノ粒子を添加することによって、
高分子材料のみを含有する輝度向上フィルムと比較して、輝度向上フィルムの利得を向上
させることができる。
【００３２】
　各種の表面処理剤が用いられる。ある態様では、高屈折率（たとえば少なくとも１．５
０）を有するモノカルボン酸が用いられる。別の態様では、高分子量（たとえば、少なく
とも２００ｇ／モルのＭｎ）および１以上の（たとえば重合性樹脂で共重合可能な）エチ
レン性不飽和基を有するモノカルボン酸が用いられる。別の態様では、少なくとも１つの
ジカルボン酸が用いられる。上記に記載したこれらの各モノカルボン酸表面処理は、典型
的には、水溶性（たとえばポリエーテル）モノカルボン酸との組み合わせで用いられる。
【００３３】
　要約すると、ナノ粒子の表面に吸着される揮発性酸（たとえば酢酸）は、これらの各種
（たとえば不揮発性）カルボン酸によって置換される。また、この重合構造体中（たとえ
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ば輝度向上フィルム）は、追加プロセスの工程（たとえば熱処理）を施して揮発性酸の含
有量を減少させもよい。検出可能な含有量（０．０１質量％～０．１質量％）が存在して
よいが、輝度向上フィルムの揮発性酸の含有量は、一般に３質量％未満である。不揮発性
酸の含有量は、実質的にこれよりも高く、約１５質量％まで及ぶ。
【００３４】
　モノカルボン酸表面処理は、好ましくは適合基を含む。モノカルボン酸は、式Ａ～Ｂで
表されてよい。式中、Ａ基は（たとえばジルコニアまたはチタニア）ナノ粒子の表面に付
着できるカルボン酸基であり、Ｂは、各種の異なる官能性を含む適合基である。カルボン
酸基は、吸着および／またはイオン結合の形成により表面に付着させることができる。適
合基Ｂは、一般に、（たとえば、輝度を向上する）光学物品のポリマー樹脂または重合性
樹脂と適合するように選択される。適合基Ｂは、反応基でも非反応基でもありうる。また
、極性基でも非極性基でもありうる。
【００３５】
　ジルコニア粒子に非極性を付与できる適合基Ｂの例としては、たとえば、直鎖または分
枝鎖の芳香族または脂肪族炭化水素類が挙げられる。カルボン酸官能性を有する非極性改
質剤の代表的な例としては、オクタン酸、ドデカン酸、ステアリン酸、オレイン酸、およ
びこれらの組み合わせが挙げられる。
【００３６】
　適合基Ｂは、所望により、（たとえば、輝度を向上する）光学物品の有機マトリックス
と適合可能なような反応基でよい。たとえば、（メタ）アクリレート適合基などのフリー
ラジカル重合性基は、良好な均一性を備える輝度向上物品を生成するために（メタ）アク
リル酸官能性有機モノマーと共重合可能である。
【００３７】
　表面処理は、典型的には、（たとえばポリエーテル）水溶性末端を有する少なくとも１
つのモノカルボン酸を含む（すなわち、分子ごとに１つのカルボン酸基を含有する）。こ
のような表面処理は、ジルコニア粒子またはチタニア粒子に極性特性を付与できる。ポリ
エーテル末端は、一般式－Ｏ－Ｒ－を有する二官能性アルコキシラジカルの繰り返しを含
む。好ましいＲ基は、一般式－ＣｎＨ２ｎ－を有し、たとえば、メチレン、エチレン、（
n－プロピレンおよびｉ－プロピレンを含む）プロピレン、またははそれらの組み合わせ
を含む。Ｒ基の化合物は、たとえば、ランダムタイプまたはブロックタイプのコポリマー
として提供されてよい。
【００３８】
　モノカルボン酸の好ましい部類は、一般に、次の式で表されてよい。
【００３９】
　ＣＨ３－［Ｏ－（ＣＨ２）ｙ］ｘ－Ｘ－ＣＯＯＨ
　（式中、
　Ｘは二価の有機連結基であり；
　ｘは約１～１０の範囲であり；
　ｙは約１～４の範囲である。
【００４０】
　Ｘの代表例としては、－Ｘ２－（ＣＨ２）ｎ－が挙げられ、式中、Ｘ２は、－Ｏ－、－
Ｓ－、－Ｃ（Ｏ）Ｏ－、－Ｃ（Ｏ）ＮＨ－であり、式中、ｎは約１～３の範囲である。
【００４１】
　好ましいポリエーテルカルボン酸の例としては、ＣＨ３Ｏ（ＣＨ２ＣＨ２Ｏ）２ＣＨ２

ＣＯＯＨという化学構造を有する２－［２－（２－メトキシエトキシ）エトキシ］酢酸（
以後ＭＥＥＡＡと呼ぶ）およびＣＨ３ＯＣＨ２ＣＨ２ＯＣＨ２ＣＯＯＨという化学構造を
有する２－（２－メトキシエトキシ）酢酸（以後ＭＥＡＡと呼ぶ）が挙げられる。ＭＥＡ
Ａはカタログ番号４０，７０１－１として、ＭＥＥＡＡはカタログ番号４０，７００－３
として、ウィスコンシン州ミルウォーキー（Milwaukee）のアルドリッチ・ケミカル・カ
ンパニー（Aldrich Chemical Co.）から市販されている。
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【００４２】
　ポリエーテル適合性末端を持つ他の表面改質剤も、この用途で有用に用いることができ
る。この用途で潜在的に有用な分子の例は、コハク酸モノ－［２－（２－メトキシエトキ
シ）－エチル］エステル、マレイン酸モノ－［２－（２－メトキシエトキシ）－エチル］
エステル、およびグルタル酸モノ－［２－（２－メトキシエトキシ）－エチル］エステル
である。これらの分子は、次のように示される。
【００４３】
【化１】

【００４４】
　複数のポリエーテルカルボン酸の混合物を用いることも、本発明の範囲内である。
【００４５】
　一部の態様では、水溶性の（たとえばポリエーテル）モノカルボン酸表面処理を、少な
くとも１つのジカルボン酸と組み合わせて用いられる。ジカルボン酸の分子量は、比較的
低いことが好ましい。ジカルボン酸は、直鎖状または分枝鎖状でよい。カルボン酸基の間
に最大６個の炭素原子を有するジカルボン酸が好ましい。このような例としては、マレイ
ン酸、コハク酸、スベリン酸、フタル酸、およびイタコン酸が挙げられる。
【００４６】
　他の態様では、少なくとも１つの水溶性の（たとえばポリエーテル）モノカルボン酸表
面処理が、比較的高い分子量（たとえばＢＣＥＡよりも高い）を有する共重合性モノカル
ボン酸表面処理と組み合わせて用いられる。表面処理の分子量（Ｍｈ）は、典型的には、
２００ｇ／モルを超える。有用な表面処理の分子量は、一般に、５００ｇ／モル未満であ
り、好ましくは３５０ｇ／モル未満である。共重合性モノカルボン酸は、（メタ）アクリ
ルおよび（メタ）アクリレート基などのエチレン性不飽和基をさらに含む。このタイプの
高分子量の表面改質剤の例は、コハク酸モノ－（２－アクリロイルオキシ－エチル）エス
テル、マレイン酸モノ－（２－アクリロイルオキシ－エチル）エステル、およびグルタル
酸モノ－（２－アクリロイルオキシ－エチル）エステルである。
【００４７】
　他の態様では、屈折率が比較的高い（たとえば、ＲＩが少なくとも１．５０である）相
溶剤は、輝度向上フィルムなど光学物品の調製において効果的でありうる。フタレート基
など１以上の芳香族基を含有する相溶剤は、有利なことに高屈折率を有しており、したが
って、このような含有は、重合性組成物全体の屈折率を上昇させることができる。屈折率
を上昇させる他の方法は、イオウ原子または臭素原子を表面改質剤の分子に含有させるこ
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となどである。
【００４８】
　各種のフタル酸系材料、たとえばフタル酸モノ－（２－アクリロキシ－エチル）エステ
ルが既知であり、次の反応スキームによって製造できる。
【００４９】
【化２】

【００５０】
　多くの場合、複数の望ましい特性を有するモノカルボン酸表面改質剤を用いることがで
きる。たとえば、ある態様において、（芳香族基の含有によるなど）高屈折率を有し、（
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（メタ）アクリル基などフリーラジカル重合性基の含有によるなど）共重合可能でもある
表面処理を用いてよい。フタル酸モノ（２－アクリロイルオキシ－エチル）エステルは、
このような表面処理の例である。さらに別の例は、ポリエーテル適合基との組み合わせで
（芳香族基の含有によるなど）高屈折率を有する表面処理を用いてよい。フタル酸モノ－
［２－（２－メトキシエトキシ）－エチル］エステルは、このような表面処理の例である
。これら２種類の分子は、触媒の存在下で無水フタル酸と脂肪族アルコールとを反応させ
ることによって調製される。他の同様に、かつ潜在的に有用な相溶剤は、無水物類（コハ
ク、マレイン、フタル酸、グルタル酸など）、および脂肪族アルコールから調製されうる
。
【００５１】
　好ましい実施形態では、表面処理は、（たとえば、ポリエーテル末端またはポリエステ
ル末端を有する）少なくとも１つの水溶性モノカルボン酸相溶剤、および（たとえば輝度
向上）光学フィルムの樹脂中で有機モノマーと共重合可能な少なくとも１つの高屈折率相
溶剤との化合物を含む。追加の相溶剤を用いて、樹脂の粘度および屈折率などの樹脂およ
びフィルムの各種特性、並びにフィルム輝度の利得を向上できる。
【００５２】
　表面処理は、他のカルボン酸類、並びにスルホン酸類、ホスホン酸類、アルコール類、
アミン類、チタン酸塩類など他の酸を含む、さらに他の表面処理剤を含むことができる。
【００５３】
　コロイドディスパージョン中の粒子の表面改質は、さまざまな方法で達成可能である。
このプロセスは、一般に、無機粒子ディスパージョンと表面改質剤との混合を含む。場合
により、この時点で、たとえば、１－メトキシ－２－プロパノール、エタノール、イソプ
ロパノール、エチレングリコール、Ｎ，Ｎ－ジメチルアセトアミド、および１－メチル－
２－ピロリジノンのような共溶媒を添加しうる。共溶媒は、表面改質剤さらには表面改質
粒子の溶解性を向上させうる。続いて、無機ゾルと表面改質剤とを含む混合物を混合しな
がらまたは混合することなく室温または高温で反応させる。
【００５４】
　次に、表面改質粒子は、さまざまな方法で硬化性（すなわち重合性）樹脂組成物に組み
込むことができる。好ましい態様では、溶媒交換手順が利用される。それによれば、樹脂
を表面改質ゾルに添加してから水および共溶媒（使用する場合）を蒸発により除去するこ
とにより、粒子を重合性樹脂中に分散された状態にする。蒸発工程は、たとえば、蒸留、
回転蒸発、またはオーブン乾燥により達成可能である。他の態様において、所望により、
表面改質粒子を水非混和性溶媒中に抽出してから溶媒交換を行うことが可能である。他の
選択肢として、重合性樹脂中に表面改質ナノ粒子を組み込むための他の方法は、改質粒子
を乾燥させて粉末にすることと、続いて、粒子を分散させる樹脂材料を添加することと、
を含む。この方法の乾燥工程は、系に好適な従来の手段、たとえば、オーブン乾燥または
噴霧乾燥などにより達成可能である。
【００５５】
　本発明の表面改質無機ナノ粒子は、有機マトリックス材、たとえばモノマー類、オリゴ
マー類、およびポリマー類と上記のさまざまな技法で組み合わせてよい。合成された複合
材料は、高弾性率、硬性、ならびにポリマーマトリックスの加工性および柔軟性と共に、
光学的透過性、高屈折率の特性を有することができる。一般に、複合材料の屈折率は、有
機マトリックス中のジルコニア粒子の体積分率に比例して増加する。高屈折率を得るため
には、一般に、高屈折率を有する有機マトリックスが好ましい。本発明のジルコニアゾル
から得られるジルコニア粒子は、有機マトリックスの屈折率をさらに増加させるために用
いられてよい。
【００５６】
　重合性モノマー類の代表例としては、アクリレート類、メタクリレート類、スチレン類
、エポキシ類などが挙げられる。また、アクリル化またはメタクリル化ポリエステル類、
ポリウレタン類、またはアクリル類などの反応性オリゴマーも用いられてよい。結果とし
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て生じる複合材料は、成形またはコーティング処理されてよく、次に、たとえばフリーラ
ジカル光重合装置によって重合される。光重合は、ニューヨーク州タリタウン（Tarrytow
n）のチバ・スペシャルティ・ケミカルズ（Ciba Specialty Chemicals）から市販されて
いる「イルガキュア１８４（IRGACURE 184）」という商品名などの光開始剤を用いること
によって開始してよい。表面改質ナノ粒子は、他のタイプのポリマー類、たとえばポリオ
レフィン類、ポリエステル類、ポリウレタン類、ポリメチルメタクリレート類、ポリスチ
レン類、ポリカーボネート類、およびポリイミド類と混合した。ゾルと熱可塑性ポリマー
とを混合するための好適な技法の例としては、たとえば押出成形、ミリング、またはブラ
ベンダー（Braebender）混合が挙げられる。表面改質剤は、所望の処理温度で安定するよ
うに選択する必要がある。
【００５７】
　光学物品には、さまざまな重合性樹脂組成物が有用であり、具体的には、米国特許出願
公開第２００５／０２００２７８号明細書および公開された米国特許出願第２００６／０
２０４６７６号明細書に記載されているように、輝度向上フィルムの光学層が既知である
。
【００５８】
　重合性組成物は、実質的に無溶媒、すなわち、組成物が５質量％、４質量％、３質量％
、２質量％、１質量％、および０．５質量％未満の（たとえば有機）溶媒を含むことが好
ましい。溶媒の濃度は、ガスクロマトグラフィーのような公知の方法により決定可能であ
る。０．５質量％未満の溶媒濃度が好ましい。
【００５９】
　有機成分の成分は、好ましくは、有機成分が低粘度を有するように選択される。典型的
には、有機成分の粘度は、これまで利用されてきた組成物の有機成分よりも実質的に低い
。有機成分の粘度は、１Ｐａ－ｓ（１０００ｃｐｓ）未満であり、典型的には、０．９Ｐ
ａ－ｓ（９００ｃｐｓ）未満である。有機成分の粘度は、コーティング温度において、０
．８Ｐａ－ｓ（８００ｃｐｓ）未満、０．４５Ｐａ－ｓ（４５０ｃｐｓ）未満、０．６Ｐ
ａ－ｓ（６００ｃｐｓ）未満、または０．５Ｐａ－ｓ（５００ｃｐｓ）未満でよい。本明
細書中で使用する場合、粘度は、２５ｍｍのパラレルプレートを用いて動的応力レオメー
ターにより測定される（１０００ｓｅｃ－１までの剪断速度で）。さらに、有機成分の粘
度は、コーティング温度において、典型的には、少なくとも０．０１Ｐａ－ｓ（１０ｃｐ
ｓ）、より典型的には少なくとも０．０５Ｐａ－ｓ（５０ｃｐｓ）、さらにより典型的に
は少なくとも０．１Ｐａ－ｓ（１００ｃｐｓ）、最も典型的には少なくとも０．２Ｐａ－
ｓ（２００ｃｐｓ）である。
【００６０】
　コーティング温度は、典型的には、周囲温度（すなわち２５℃）～１８０°Ｆ（８２℃
）の範囲である。コーティング温度は、１７０°Ｆ（７７℃）未満、１６０°Ｆ（７１℃
）未満、１５０°Ｆ（６６℃）未満、１４０°Ｆ（６０℃）未満、１３０°Ｆ（５４℃）
未満、または１２０°Ｆ（４９℃）未満でありうる。有機成分は、重合性組成物での融点
がコーティング温度未満であるならば、固体でありうるかまたは固体成分を含みうる。有
機成分は、周囲温度で液体でありうる。
【００６１】
　有機成分ならびに重合性組成物は、大部分の製品用途では少なくとも１．４７の屈折率
を有するが、チューニングフィルムの重合性樹脂組成物は１．４４ほどの低屈折率を有し
てよい。有機成分または重合性組成物の屈折率は、少なくとも１．４８、１．４９、１．
５０、１．５１、１．５２、１．５３、１．５４、１．５５、１．５６、１．５７、１．
５８、１．５９、または１．６０でよい。ナノ粒子を含む重合性組成物は、１．７０ほど
の高屈折率（たとえば、少なくとも１．６１、１．６２、１．６３、１．６４、１．６５
、１．６６、１．６７、１．６８、または１．６９）を有することができる。典型的には
、可視光線スペクトル内の高透過性も好ましい。
【００６２】
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　重合性組成物は、７５ミクロンの厚さを有する輝度向上フィルムなどでは、好ましくは
５分間未満の時間スケールでエネルギー硬化性である。好ましくは、重合性組成物は、典
型的には４５℃超のガラス転移温度を提供するのに十分な程度に架橋される。ガラス転移
温度は、示差走査熱量測定（ＤＳＣ）、変調ＤＳＣ、または動的機械的分析のような当技
術分野で公知の方法により測定可能である。重合性組成物は、従来の遊離基重合法により
重合可能である。
【００６３】
　好適なモノマー類としては、たとえば、フェノキシエチルアクリレート；フェノキシ－
２－メチルエチル（メタ）アクリレート；フェノキシエトキシエチル（メタ）アクリレー
ト；３－ヒドロキシ－２－ヒドロキシプロピル（メタ）アクリレート；ベンジル（メタ）
アクリレート、４－（１－メチル－１－フェネチル）フェノキシエチル（メタ）アクリレ
ート；フェニルチオエチルアクリレート；２－ナフチルチオエチルアクリレート；１－ナ
フチルチオエチルアクリレート；２，４，６－トリブロモフェノキシエチルアクリレート
；２，４－ジブロモフェノキシエチルアクリレート；２－ブロモフェノキシエチルアクリ
レート；１－ナフチルオキシエチルアクリレート；２－ナフチルオキシエチルアクリレー
ト；フェノキシ２－メチルエチルアクリレート；３－フェノキシ－２－ヒドロキシプロピ
ルアクリレート；２－フェニルフェノキシエチルアクリレート；４－フェニルフェノキシ
エチルアクリレート；２，４－ジブロモ－６－ｓｅｃ－ブチルフェニルアクリレート；２
，４－ジブロモ－６－イソプロピルフェニルアクリレート；ベンジルアクリレート；フェ
ニルアクリレート；２，４，６－トリブロモフェニルアクリレート；エトキシ化ビスフェ
ノールＡジアクリレート；およびこれらの混合物が挙げられる。
【００６４】
　重合性組成物の少なくとも１つの成分は、少なくとも２つのエチレン性不飽和基を含む
。有機成分は、２つ又はそれ以上の（メタ）アクリレート基を含む少なくとも１つの成分
を含むことが好ましい。十分な重合性（メタ）アクリレート基を含む表面改質ナノ粒子が
用いられる場合、有機成分のすべてのモノマー類が１官能性でよい。
【００６５】
　少なくとも２つの（メタ）アクリレート基を含むモノマー類は、架橋剤とも称される。
好適な架橋剤の例としては、ヘキサンジオールジアクリレート、ペンタエリスリトールト
リ（メタ）アクリレート、ペンタエリスリトールテトラ（メタ）アクリレート、トリメチ
ロールプロパントリ（メタ）アクリレート、トリメチロールプロパンエトキシレートトリ
（メタ）アクリレート、グリセリルトリ（メタ）アクリレート、およびペンタエリスリト
ールプロポキシレートトリ（メタ）アクリレートなどが挙げられる。架橋剤の任意の１種
または混合物を利用しうる。メタクリレート基はアクリレート基よりも反応性が低い傾向
があるため、架橋剤（１つまたは複数）は、好ましくはメタクリレート官能性を含まない
。
【００６６】
　架橋剤が存在する場合、少なくとも約２質量％の量で重合性組成物の有機成分中に存在
することが好ましい。典型的には、架橋剤の量は、約２５質量％を超えない。
【００６７】
　さまざまな架橋剤が市販されている。たとえば、ペンタエリスリトールトリアクリレー
ト（ＰＥＴＡ）は、ペンシルバニア州エクストン（Exton）のサートマー・カンパニー（S
artomer Co.）から「ＳＲ４４４」という商品名で；日本の大阪の大阪有機化学工業株式
会社（Osaka Organic Chemical Industry, Ltd.）から「ビスコート＃３００（Viscoat #
300）という商品名で；日本の東京の東亜合成株式会社（Toagosei Co. Ltd.）から「アロ
ニックスＭ－３０５（Aronix M-305）」という商品名で；および台湾の高雄（Kaohsiung
）のエターナル・ケミカル・カンパニー・リミテッド（Eternal Chemical Co., Ltd.）か
ら「エターナー２３５（Etermer 235）」という商品名で市販されている。トリメチロー
ルプロパントリアクリレート（ＴＭＰＴＡ）は、サートマー・カンパニー（Sartomer Co.
）から「ＳＲ３５１」という商品名で市販されている。ＴＭＰＴＡは、東亜合成株式会社
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（Toagosei Co. Ltd.）から「アロニックスＭ－３０９」という商品名でも入手可能であ
る。さらに、エトキシ化トリメチロールプロパントリアクリレートは、サートマー・カン
パニー（Sartomer Co.）から「ＳＲ４５４」という商品名で、およびエトキシ化ペンタエ
リスリトールトリアクリレートは同社から「ＳＲ４９４」という商品名で市販されている
。
【００６８】
　有機成分および重合性組成物が総じて所望の屈折率を有する場合、有機成分は他の（た
とえば低屈折率の）モノマー類を含むことができる。好適なモノマー類は、接着力の向上
または粘度の低減など他の有益な特性をもたらしてよい。好適なモノマー類には、（メタ
）アクリレート類、またはモノマーＮ－置換もしくはＮ，Ｎ－二置換（メタ）アクリルア
ミド類、特定的には、アクリルアミドなど一官能性または二官能性のエチレン性不飽和モ
ノマー類が挙げられる。これらは、Ｎ－アルキルアクリルアミド類およびＮ，Ｎ－ジアル
キルアクリルアミド類、特定的にはＣ１－４アルキル基を含有するものを含む。その例は
、Ｎ－イソプロピルアクリルアミド、Ｎ－ｔ－ブチルアクリルアミド、Ｎ，Ｎ－ジメチル
アクリルアミド、Ｎ，Ｎ－ジエチルアクリルアミド、Ｎ－ビニルピロリドン、Ｎ－ビニル
カプロラクタムである。
【００６９】
　ルー（Ｌｕ）およびルー（Ｌｕ）らが記載しているように、マイクロ構造体保有物品（
たとえば輝度向上フィルム）は、（ａ）重合性組成物（すなわち本発明に係る重合性組成
物）を調製する工程と；（ｂ）マスターのキャビティーを満たすのにちょうど十分な量で
マスターネガマイクロ構造化成形表面上に重合性組成物を堆積させる工程と；（ｃ）予備
成形されたベースとマスター（少なくとも一方は可撓性である）との間で重合性組成物の
ビードを移動させることによりキャビティーを満たす工程と；（ｄ）組成物を硬化させる
工程と；を含む方法により作製可能である。マスターは、ニッケル、ニッケルメッキ銅、
もしくは黄銅のような金属品でありうるか、または重合条件下で安定でありかつマスター
から重合材料をきれいに取り出しうる表面エネルギーを好ましくは有する熱可塑性材料で
ありうる。ベースへの光学層の固着を促進するために、場合により、ベースフィルムの１
つ以上の表面に下地処理または他の処理を施すことが可能である。
【００７０】
　次に定義する用語については、別の定義が特許請求の範囲中、あるいは本明細書中のい
ずれかの場所で与えられない限り、これらの定義が適用されるものとする。
【００７１】
　「マイクロ構造体」は、本明細書において、米国特許第４，５７６，８５０号明細書に
定義され、説明されるとおりに用いられる。したがって、マイクロ構造を有する物品の所
定の、所望の実利的目的または機能を表現するまたは特徴付ける表面構造を意味する。こ
の物品の表面内の突起およびくぼみなど不連続性は、中心線よりも上の表面形状が有する
面積の合計が中心線よりも下の面積の合計と等しく、この線がこの物品の（マイクロ構造
体を保有する）公称表面に対して実質的に平行となるように、マイクロ構造体に引かれた
平均中心線から偏位する。この偏位の高さは、表面の代表的な特性長、たとえば１～３０
ｃｍを光学顕微鏡または電子顕微鏡で測定した場合、典型的には、約＋／－０．００５～
＋／－７５０ミクロンである。この平均中心線は、平面、凹面、凸面、非球面、またはこ
れらの組み合わせにできる。この偏位が低次、たとえば約＋／－０．００５～＋／－０．
１ミクロン、または好ましくは＋／－０．０５ミクロンであり、この偏位が不定期または
ごく稀に発生する、すなわち、表面に任意の有意な不連続性が存在しない物品は、マイク
ロ構造体保有表面が本質的に「平面的な」または「滑らかな」表面であり、このような物
品は、たとえば、精密光学素子または眼科用レンズなど精密光学インターフェイスを備え
る素子として有用である。この偏位が低次であり、多発する物品には、反射防止マイクロ
構造を有する物品が挙げられる。この偏位が高次、たとえば約＋／－０．１～＋／－７５
０ミクロンであり、同一または異なる、および無作為または規則正しい方法で間隔が空い
ているまたは隣接する、複数個の実利的な不連続性を含むマイクロ構造体に起因する物品
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は、再帰反射プリズムシート、（たとえば、ペーストを成形してバリアリブを調製する）
マイクロ構造金型、線形フレネルレンズ、ビデオディスク、および輝度向上フィルムなど
の物品である。マイクロ構造体保有表面は、上記の低次および高次の両方の実利的な不連
続性を含むことができる。マイクロ構造体保有表面は、異質または非実利的な不連続性の
量またはタイプが、この物品の所定の、所望の有用性に明確に干渉するまたは悪影響を及
ぼさない限り、これらの不連続性を含んでよい。
【００７２】
　「有機成分」とは、無機ナノ粒子を除く、組成物の全成分を意味する。
【００７３】
　「屈折率」とは、材料（たとえばモノマー）の絶対屈折率を意味し、自由空間中の電磁
放射線の速度とその材料中の電磁放射線の速度との比であると解釈される。屈折率は、公
知の方法を用いて測定可能であり、一般的には、アッベ屈折計（たとえば、ペンシルバニ
ア州ピッツバーグのフィッシャー・インストラメンツ（Ｆｉｓｈｅｒ　Ｉｎｓｔｒｕｍｅ
ｎｔｓ　ｏｆ　Ｐｉｔｔｓｂｕｒｇｈ，ＰＡ）から市販されている）を用いて可視光領域
で測定される。一般的には、測定された屈折率は、機器に依存してある程度異なる可能性
があると考えられる。
【００７４】
　「（メタ）アクリレート」という用語は、アクリレート及びメタクリレート両方の化合
物を指す。
【００７５】
　「重合性組成物」とは、少なくとも１種の重合性モノマーを含む有機成分とオプション
の無機ナノ粒子とを含む全組成物を意味する。
【００７６】
　「ナノ粒子」という用語は、本明細書中では、約１００ｎｍ未満の直径を有する粒子（
一次粒子または会合一次粒子）を意味するものと定義される。
【００７７】
　「表面改質コロイドナノ粒子」とは、ナノ粒子が安定な分散を提供するようにそれぞれ
が改質表面を有するナノ粒子を意味する。
【００７８】
　「凝集」とは、互いに化学結合されている可能性がある一次粒子間の強い会合を意味す
る。より小さい粒子への凝結体の分解を達成するのは困難である。
【００７９】
　「アグロメレーション」とは、電荷または極性により保持一体化されている可能性があ
り、かつより小さい構成要素に分解可能である一次粒子間の弱い会合を意味する。
【００８０】
　「一次粒子サイズ」とは、単一粒子（非凝集、非アグロメーション）の平均直径を意味
する。
【００８１】
　「揮発性酸」とは、アクリル酸、メタクリル酸、酢酸、およびこれらの混合物など６個
以下の炭素原子を有するモノカルボン酸を意味する。
【００８２】
　端点による数の範囲の列挙には、その範囲内に包括される全ての数が包含される（例え
ば、１～５は、１、１．５、２、２．７５、３、３．８０、４、及び５を包含する）。
【００８３】
　本明細書及び添付の特許請求の範囲において使用されるとき、単数形「ａ」、「ａｎ」
、及び「ｔｈｅ」は、その内容について別段の明確な指示がない限り、複数の指示対象を
包含する。従って、例えば「化合物」（“a compound”）を含有する組成物の言及は、２
つ以上の化合物の混合物を包含する。本明細書及び添付の特許請求の範囲において使用さ
れるとき、用語「又は」は、その内容について別段のはっきりした指示がない限り、一般
的に「及び／又は」を包含する意味で用いられる。
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【００８４】
　特に断らない限り、本明細書及び請求項において使用される成分の量、性質の測定値な
どを表す数値はすべて、いずれの場合においても「約（about）」という用語で修飾され
ているものと理解ものとする。
【００８５】
　本発明は、本明細書に記載の特定の実施例に限定されると考えるべきではなく、さらに
適切に言えば添付の特許請求の範囲に相当する本発明の全態様を包含すると理解されるべ
きである。本明細書を検討すると様々な修正形態、等価の方法、並びに本発明を適用でき
る非常に多くの構造が、本発明が対象とする当業界の技術者には容易に明らかであろう。
【実施例】
【００８６】
　実施例の重合性組成物の調製には、次の成分を用いた。
【００８７】
　サートマー・カンパニー（Sartomer Co.）（ペンシルバニア州エクストン（Exton））
のトリメチロールプロパントリアクリレート（“ＴＭＰＴＡ）
　第一工業製薬株式会社（日本、京都）のトリブロモフェノキシエチルアクリレート（“
ＢＲ－３１”）
　サートマー・カンパニー（Sartomer Co.）（ペンシルバニア州エクストン（Exton））
のフェノキシエチルアクリレート（ＳＲ－３３９）
　ＺｒＯ２ゾルは、２００４年１２月３０日申請の米国特許出願第１１／０２７４２６号
明細書に従って調製し、固形分４５．７８％のゾルを生成した。ＺｒＯ２は、次の試験方
法に従って試験を行った。
【００８８】
　光子相関分光法（ＰＣＳ）
　体積平均粒子サイズは、マルバーンシリーズ４７００（Malvern Series 4700）粒子サ
イズ分析器（マサチューセッツ州サウスボロ（Southborough）のマルバーン・インストル
メンツ社から入手可能）を用いて光子相関分光法（ＰＣＳ）によって測定した。希釈され
たジルコニアゾルのサンプルは、さらに覆われるガラスキュベットに対して注射器が適用
する圧力を用いて０．２μｍフィルタを通してろ過した。データ収集を開始する前に、サ
ンプルチャンバの温度は、２５℃で平衡に達するように置かれた。提供されたソフトウェ
アは、９０度の角度でＣＯＮＴＩＮ分析を行うために用いた。ＣＯＮＴＩＮは、Ｓ．Ｗ．
プロベンチャー（S.W. Provencher）著、「コンピュータ物理通信」（Comput. Phys. Com
mun.）、１９８２年、第２７号、ｐ．２２９にさらに記載されている、一般の逆変換の問
題を分析するために広く用いられている数学的方法である。この分析は、２４のデータビ
ンを用いて実行した。計算では、１．３３３に等しい水の屈折率、０．０００８９Ｐａ－
ｓ（０．８９０センチポアズ）に等しい水の粘度、および１．９に等しいジルコニア粒子
の屈折率の各値を用いた。
【００８９】
　２つの粒子サイズの測定値は、ＰＣＳデータに基づいて計算した。ナノメートルで報告
した強度平均粒子サイズは、散乱光強度分布の平均値に相当する粒子のサイズに等しかっ
た。散乱光強度は、粒子の直径の６乗に比例した。体積平均粒子サイズもナノメートルで
報告したが、ジルコニア粒子の屈折率と分散媒質（すなわち、水）の屈折率との両方を考
慮した散乱光強度分布から計算した体積分布から計算した。体積平均粒子サイズは、体積
分布の平均に相当する粒子サイズに等しかった。
【００９０】
　強度平均粒子サイズは体積平均粒子サイズで除算し、粒子サイズ分布を示す比率を求め
た。
【００９１】
　結晶構造およびサイズ（ＸＲＤ分析法）
　乾燥ジルコニアサンプルの粒子サイズは、瑪瑙乳鉢および乳棒を用いた手研削によって
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縮減した。無制限量のサンプルは、両面塗布テープの一部が固着しているガラスの顕微鏡
用スライドにへらで塗布した。サンプルは、へらのブレード部でテープに押し付けること
によって、テープの粘着剤に押し付けた。余分なサンプルは、へらのブレード端部でサン
プル領域をこすることによって除去し、粘着剤に固着した粒子の薄層を残した。こすった
後に残った、軽く固着した物質は、顕微鏡用スライドを硬面に強く打ちつけることによっ
て除去した。同様の方法で、コランダム（インディアナ州インディアナポリス（Indianap
olis）ユニオンカーバイド（Union Carbide）のリンデ（Linde）１．０μｍアルミナ研磨
粉、ロット番号Ｃ０６２）を調製し、これを用いて計測の広がりに関して回折計を較正し
た。
【００９２】
　Ｘ線回折の精査は、反射配置、銅Ｋα線、散乱線の比例検出器レジストリを有するフィ
リップス社（Philips）製の垂直型回折装置を用いて得た。この回折装置には、可変の入
射ビームスリット、固定の回折ビームスリット、およびグラファイト回折ビームモノクロ
メーターが装着されている。この精査は、０．０４度の刻み幅および８秒のドウェル時間
を用いて２５～５５度の２θで行った。４５ｋＶおよび３５ｍＡのＸ線発生装置の設定を
用いた。コランダム標準に関するデータ収集は、複数の個別のコランダムマウントの３領
域で行った。データは、薄層のサンプルマウントの異なる３領域で収集した。
【００９３】
　観測された回折ピークは、国際回析データセンター（International Center for Diffr
action Data）（ＩＣＤＤ）の粉末回折データベース（セット１～４７、ペンシルベニア
州ニュートンスクエア（Newton Square）のＩＣＤＤ）に含まれる標準回折パターンと比
較することによって識別され、立方／正方晶型（Ｃ／Ｔ）または単斜晶型（Ｍ）のジルコ
ニアのいずれかによるものであった。立方相のピーク（１１１）および正方相のピーク（
１０１）は分離できなかったため、これらの相を共に報告した。各ジルコニア型の量は相
対的に評価し、最強度の回折ピークを有するジルコニア型には、相対強度値１００を割り
当てた。残りの結晶性ジルコニア型の最強線は、最強度線に対して相対的に測定し、１～
１００の値を付与した。
【００９４】
　コランダムを原因とする、観測した回折の最大値は、プロファイルフィッティングによ
って測定した。平均コランダムピーク幅とコランダムピーク位置（２θ）との関係は、多
項式をこれらのデータに適合させ、コランダムの試験範囲内の任意のピーク位置での計測
幅を評価するのに用いる連続関数を作成することによって測定した。ジルコニアを原因と
する、観測した回折の最大値のピーク幅は、観測した回折ピークをプロファイルフィッテ
ィングすることによって測定した。次のピーク幅は、存在が確認されたジルコニア相に基
づいて評価した。
【００９５】
　立方／正方晶（Ｃ／Ｔ）：（１　１　１）
　単斜晶（Ｍ）：（－１　１　１）、および（１　１　１）
　すべてのケースにおいて、Ｋα１およびＫα２波長成分を明らかにしたピアソンＶＩＩ
（Pearson VII）ピーク形状モデル、および線形のバックグラウンドモデルを用いた。幅
は、度の単位を有する、ピークの半値全幅（ＦＷＨＭ）とした。プロファイルフィッティ
ングは、ＪＡＤＥ回折ソフトウェアスイートの性能を用いることによって達成した。サン
プルピーク幅は、同一の薄層のサンプルマウントに関して得られた３つの別個のデータ群
について評価した。
【００９６】
　サンプルピークは、コランダム計測較正から得られた計測幅値の補間およびラジアン単
位に変換された補正ピーク幅によって、計測の広がりに関して補正した。一次結晶サイズ
の計算には、シェラー（Scherrer）の式を用いた。
【００９７】
　結晶サイズ（Ｄ）＝Ｋλ／β（ｃｏｓθ）
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　シェラー（Scherrer）の式中、
　Ｋ＝形状因子（ここでは０．９）；
　λ＝波長（１．５４０５９８Å）；
　β＝計測の広がりの補正後に計算したピーク幅（ラジアン単位）＝（ラジアンに変換さ
れた）［計算したピークＦＷＨＭ－計測幅］（式中、ＦＷＨＭは半値全幅）；および
　θ＝１／２ピーク位置（散乱角）である。
【００９８】
　立方／正方晶の微結晶サイズは、（１　１　１）ピークを用いた３測定値の平均として
測定した。
【００９９】
　立方／正方晶の平均微結晶サイズ＝
　［Ｄ（１　１　１）領域１＋Ｄ（１　１　１）領域２＋Ｄ（１　１　１）領域３］／３
　単斜晶の微結晶サイズは、（－１　１　１）ピークを用いた３測定値および（１　１　
１）ピークを用いた３測定値の平均として測定した。
【０１００】
　単斜晶の微結晶サイズ＝
　［Ｄ（１　１　１）領域１＋Ｄ（－１　１　１）領域２＋Ｄ（－１　１　１）領域３＋
　Ｄ（１　１　１）領域１＋Ｄ（１　１　１）領域２＋Ｄ（１　１　１）領域３］／６
　立方／正方晶（Ｃ／Ｔ）および単斜晶相（Ｍ）の重量平均を計算した。
【０１０１】
　重量平均＝［（％Ｃ／Ｔ）（Ｃ／Ｔサイズ）＋（％Ｍ）（Ｍサイズ）］／１００
　この式中、
　％Ｃ／Ｔ＝ＺｒＯ２粒子の立方および正方晶の微結晶含有量によるパーセント結晶化度
；
　Ｃ／Ｔサイズ＝立方および正方晶の微結晶サイズ；
　％Ｍ＝ＺｒＯ２粒子の単斜晶の微結晶含有量によるパーセント結晶化度；および
　Ｍサイズ＝単斜晶の微結晶サイズである。
【０１０２】
　分散指数
　分散指数は、ＰＣＳで測定した体積平均サイズをＸＲＤで測定した重量平均微結晶サイ
ズで除算したものに等しい。
【０１０３】
　固形分重量パーセント
　固形分重量パーセントは、３～６グラムの重量のサンプルを１２０℃で３０分間乾燥す
ることによって測定した。固形分パーセントは、湿った状態のサンプル重量（すなわち、
乾燥前の重量である重量湿）および乾燥状態のサンプル重量（すなわち、乾燥後の重量で
ある重量乾）から次の式を用いて計算できる。
【０１０４】
　固形分重量％＝１００（重量乾）／重量湿

　結果は以下の通りであった。
【０１０５】
【表１】

【０１０６】
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【表２】

【０１０７】
　フタル酸モノ－（２－アクリロイルオキシ－エチル）エステルの調製
　無水フタル酸（１１２．１ｇ）、２－ヒドロキシエチルアクリレート（８７．９ｇ）、
およびトリエチルアミン（０．４４ｇ）を丸底フラスコで混合する。この液体中に少量の
乾燥空気を泡立てる。反応物を混合し、７５℃に加熱する。反応物をこの温度で６時間保
温する。室温まで冷却する。この生成物をＮＭＲで分析し、フタル酸モノ－（２－アクリ
ロイルオキシ－エチル）エステルと判定した。この生成物は、時間の経過に伴い、部分的
に結晶化する。
【０１０８】
　（実施例１）（コントロール）
　ＺｒＯ２ゾル（１００．０ｇ）、ＭＥＡＡ（６．１６ｇ）、および１－メトキシ－２－
プロパノール（５０．０ｇ）を１Ｌの丸底フラスコに充填した。回転蒸発によって水およ
びアルコールを除去し、高濃度のＺｒＯ２ゾルを得た。ＴＭＰＴＡ／ＰＥＡ／ＢＲ３１の
２／３／５混合物（２６．５５ｇ）、ニューヨーク州タリタウン（Tarrytown）のチバ・
スペシャルティ・ケミカルズ・インコーポレーテッド（Ciba Specialty Chemical, Inc.
）からプロスタブ５１９８（Prostab 5198）という商品名で入手可能な、ヒンダードアミ
ン窒素酸化物阻害剤の水中５％溶液（０．２１ｇ）、および１－メトキシ－２－プロパノ
ール（２０．０ｇ）を高濃度のＺｒＯ２ゾルに添加した。水およびアルコールは、回転蒸
発によって除去した。メタクリル酸（７．９２ｇ）および１－メトキシ－２－プロパノー
ル（２０．０ｇ）を樹脂中に分散したＺｒＯ２に添加した。アルコールの残余分は、回転
蒸発によって除去した。アクリル単量体中のＺｒＯ２の得られた分散は、１．６４６の屈
折率を有し、５２．７％のＺｒＯ２を含有した。
【０１０９】
　（実施例２）
　ＺｒＯ２ゾル（１０３．１７ｇ）、ＭＥＥＡＡ（６．０８ｇ）、水（７７．００ｇ）、
１－メトキシ－２－プロパノール（１５０．０ｇ）、１－メトキシ－２－プロパノール中
のマレイン酸の２０．７６％溶液（６．３１ｇ）、ＴＭＰＴＡ／ＰＥＡ／ＢＲ３１の２／
３／５混合物（２６．８２ｇ）、およびプロスタブ５１９８（Prostab 5198）の水中５％
溶液（０．２０ｇ）を１Ｌの丸底フラスコに充填した。水および１－メトキシ－２－プロ
パノールは回転蒸発によって除去し、屈折率１．５４０を有する、高濃度のＺｒＯ２ゾル
を得た。１－メトキシ－２－プロパノール（７０．０ｇ）および水（５０．０ｇ）をＺｒ
Ｏ２ゾルに添加した。水および１－メトキシ－２－プロパノールは回転蒸発によって除去
し、屈折率１．５５４を有する、高濃度のＺｒＯ２ゾルを得た。フタル酸モノ－（２－ア
クリロイルオキシ－エチル）エステル（３．２８ｇ）、１－メトキシ－２－プロパノール
（１０．０ｇ）、および水（６．０ｇ）を高濃度のＺｒＯ２ゾルに付加した。水および１
－メトキシ－２－プロパノールは回転蒸発によって除去し、屈折率１．６４５を有する、
アクリル樹脂中のＺｒＯ２の分散を得た。１－メトキシ－２－プロパノール（２．０ｇ）
、および水（０．２ｇ）をＺｒＯ２分散に付加した。アルコールおよび水の残余分は、回
転蒸発によって除去した。アクリル樹脂中に得られたＺｒＯ２の分散は、約５２．４％の
ＺｒＯ２であり、１．６４９５の屈折率を有した。
【０１１０】



(19) JP 5607307 B2 2014.10.15

10

20

30

40

50

　（実施例３）
　ＺｒＯ２ゾルには、スペクトラム・ラボ（Spectrum Labs）（カリフォルニア州ランチ
ョ ドミンゲス（Rancho Dominguez））から入手可能な中空繊維限外濾過膜（モデルＭ２
１Ｓ－１００－０１Ｐ）を用いて、固形分１５質量％～３０質量％の限外濾過を３回施し
た。限外濾過を施したＺｒＯ２ゾル（１８０．０ｇ）、ＭＥＡＡ（６．０７ｇ）、１－メ
トキシ－２－プロパノール（１００．０ｇ）、１－メトキシ－２－プロパノール中のマレ
イン酸の４．２％溶液（３１．３１ｇ）、ＴＭＰＴＡ／ＰＥＡ／ＢＲ３１の２／３／５混
合物（２６．８２ｇ）、およびプロスタブ５１９８（Prostab 5198）の水中５％溶液（０
．２２ｇ）を１Ｌの丸底フラスコに充填した。水および１－メトキシ－２－プロパノール
は、回転蒸発によって除去した。１－メトキシ－２－プロパノール（６０．０ｇ）および
フタル酸モノ－（２－アクリロイルオキシ－エチル）エステル（３．２０ｇ）を、高濃度
のＺｒＯ２ゾルに付加した。水およびアルコールの残余分は、回転蒸発によって除去した
。１－メトキシ－２－プロパノール（１０．０ｇ）をＺｒＯ２の分散に付加した。アルコ
ールは、回転蒸発によって除去した。アクリル樹脂中に得られたＺｒＯ２の分散は、約５
２．４％のＺｒＯ２であり、１．６５０５の屈折率を有した。
【０１１１】
　総酸の測定法：
　樹脂中の酸は、ＨＰ（ヒューレット・パッカード）（Hewlett Packard）５８９０シリ
ーズ２ガスクロマトグラフを用いて測定した。用いたカラムは、ＨＰ－５（架橋された５
％Ｐｈｍｅシリコン）であり、長さ９．１４ｍ（３０フィート）、直径１３．５ｍｍ（０
．５３インチ）、およびフィルム厚１．５ミクロンであった。注入温度は３００℃であり
、検出器温度は２５０℃であった。この方法は初期温度４０℃を用い、１分間保持してか
ら、２０℃／分で２００℃まで上げ、５分間保持した。サンプルは、１ｇの各ＺｒＯ２含
有樹脂を水中の３％の水酸化アンモニウム３ｇに添加することによって調製した。沈殿物
は、シリンジフィルタを用いて濾過し、濾液はガスクロマトグラフに注入した。
【０１１２】
【表３】

【０１１３】
　実施例２および３と、コントロール実施例１とを比較することによって、未硬化樹脂の
酢酸含有量が約７５％減少した。また、メタクリル酸の使用、他の潜在的な臭いの一因、
および製造時の剥離時間の増加が除外される。
【０１１４】
　（実施例４）
　ＺｒＯ２ゾル（１３０ｇ）、ＭＥＥＡＡ（７．２ｇ）、１－メトキシ－２－プロパノー
ル（９０ｇ）、フタル酸モノ－（２－アクリロイルオキシ－エチル）エステル（１－メト
キシ－２－プロパノール中の固体分５０％で１．８ｇ）、フタル酸モノ－［（２－（ナフ
タレン－２－イルスルファニル）－エチル］エステル（１－メトキシ－２－プロパノール
中の固体分５０％で１７．４ｇ）、ＢＲ３１／ＰＥＡ／ＴＭＰＴＡの５／３／２混合物（
２９．４ｇ）、およびプロスタブ５１９８（Prostab 5198）（．０１５ｇ）を１Ｌの3つ
首丸底フラスコに充填した。水およびアルコールは、アクリレート樹脂中に得られる分散
が約５３．３％のＺｒＯ２になるように、真空蒸留によって除去した。粘度は、少量サン
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プルアダプター（スピンドルＳ１８）を備えた、ブルックフィールド（Brookfield）製の
ＤＶＩＩ＋粘度計および一定温度（１４９°Ｆ）の水浴装置を用いて測定した。粘度は、
０．３９３Ｐａ－ｓ（３９３ｃＰ）として報告した。屈折率は、１．６４５５で測定した
。
【０１１５】
　（実施例５）
　ＺｒＯ２ゾル（１３０ｇ）、ＭＥＥＡＡ（６．９ｇ）、１－メトキシ－２－プロパノー
ル（９０ｇ）、フタル酸モノ－（２－アクリロイルオキシ－エチル）エステル（１－メト
キシ－２－プロパノール中の固体分５０％で４．６ｇ）、フタル酸モノ－［（２－（ナフ
タレン－２－イルスルファニル）－エチル］エステル（１－メトキシ－２－プロパノール
中の固体分５０％で７．４ｇ）、ＢＲ３１／ＰＥＡ／ＴＭＰＴＡの５／３／２混合物（３
３．３ｇ）、およびプロスタブ５１９８（Prostab 5198）（．０１５ｇ）を１Ｌの３つ首
丸底フラスコに充填した。水およびアルコールは、アクリレート樹脂中に得られる分散が
約５３．３％のＺｒＯ２になるように、真空蒸留によって除去した。粘度は、少量サンプ
ルアダプター（スピンドルＳ１８）を備えた、ブルックフィールド（Brookfield）製のＤ
ＶＩＩ＋粘度計および一定温度（１４９°Ｆ）の水浴装置を用いて測定した。粘度は、０
．４４１Ｐａ－ｓ（４４１ｃＰ）として報告した。屈折率は、１．６４５０で測定した。
【０１１６】
　輝度向上フィルムの調製
　実施例４および５の組成物は、以下に記載されるように、互いに独立して輝度向上フィ
ルムに調製した。
【０１１７】
　ビキュイティＢＥＦＩＩ（Vikuiti BEF II）（ミネソタ州セントポール（St. Paul）の
３Ｍカンパニー（3M Co.）から市販されている）に見られるプリズム形状パターンに類似
した５０ミクロンの公称ピッチ間隔を有する９０度プリズムの線状の列よりなる２０．３
ｃｍ（８インチ）×２７．９ｃｍ（１１インチ）のメタルマスターをホットプレート上に
配置し、１４０°Ｆに加熱した。使い捨てピペットを用いて、重合性樹脂のビード４ｍＬ
をマスターツールに塗布した。次に、メリネックス６２３（MELINEX 623）としてデュポ
ン・テイジン・フィルムズ（Dupont Teijin Films）から入手可能な５００ゲージのＰＥ
Ｔを、樹脂のビードおよびマスターツールの上に配置した。
【０１１８】
　線状プリズムがフィルムの高利得軸に略垂直（９０°±２０°）の方位を向くように、
ＰＥＴフィルムの方位を決定した。次に、いかなる連行空気をも排除しつつマスターツー
ルを樹脂で完全に充填するのに十分な力を加えて、マスターツール、樹脂、およびＰＥＴ
を１６０°Ｆの加熱ニップロールに通した。次に、充填されたマスターツールを、メリー
ランド州ゲイサーズバーグのフュージョンＵＶシステムズ・インコーポレーテッド（Ｆｕ
ｓｉｏｎ　ＵＶ　Ｓｙｓｔｅｍｓ，Ｉｎｃ．Ｇａｉｔｈｅｒｓｂｕｒｇ，ＭＤ）から入手
可能なＰ１５０電源を用いた「Ｄバルブ」からの紫外線に、５０ｆｐｍの線速度で２回通
過させて暴露した。次に、ＰＥＴフィルムをマスターツールから手作業で取り出した。Ｐ
ＥＴフィルム上に形成されたプリズム状コーティングは、約２５ミクロンのコーティング
厚さになった。
【０１１９】
　比較例Ａ
　ミネソタ州セントポール（St. Paul）の３Ｍから市販されているビキュイティ（商標）
ＢＥＦＩＩ９０／５０（Vikuiti（Trademark）BEF II 90／50）フィルム（ＢＥＦＩＩ）
は、９０度のプリズム角度および５０マイクロメートルのピッチ（プリズムピーク間の距
離）を有する、マイクロ複製プリズム構造の輝度向上フィルムである。比較例Ａのプリズ
ムピークは先鋭形である。
【０１２０】
　実施例４および５の重合性組成物から調整した輝度向上フィルムの利得、ならびに比較
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例Ａの輝度向上フィルムの利得は、下記の利得試験法に従って評価した。
【０１２１】
　利得試験法
　フィルムの光学的性能は、カリフォルニア州チャッツワース（Chatsworth）のフォト・
リサーチ・インコーポレーテッド（Photo Research, Inc）から入手可能なＭＳ－７５レ
ンズ付きスペクトラスキャン（登録商標）ＰＲ－６５０スペクトラコリメーター（Spectr
aScan（Trademark）PR-650 SpectraColorimeter）を用いて測定した。拡散透過性中空ラ
イトボックス上にフィルムを配置した。ライトボックスの拡散透過および拡散反射は、ラ
ンベルト型として記述しうる。ライトボックスは、約６ｍｍの厚さの拡散ＰＴＦＥ板から
作製された約１２．５ｃｍ×１２．５ｃｍ×１１．５ｃｍ（Ｌ×Ｗ×Ｈ）の大きさの六面
中空キューブであった。ボックスの１つの面は、サンプル表面として選択される。中空ラ
イトボックスは、サンプル表面で測定したときに約０．８３の拡散反射率を有していた（
たとえば、以下に記載の測定法により４００～７００ｎｍの波長範囲全体にわたり平均し
たときに約８３％）。利得試験中、ボックスの底面内の約１ｃｍの円孔を介して内部から
ボックスを照光した（底面はサンプル表面に対向し、光は内部からサンプル表面に向けて
方向付けられる）。この照光は、光を方向付けるために使用される光ファイバーバンドル
に取り付けられた安定化広帯域白熱光源を用いて提供される（マサチューセッツ州マール
ボロおよびニューヨーク州オーバーンのショット・フォステックＬＬＣ（Ｓｃｈｏｔｔ－
Ｆｏｓｔｅｃ　ＬＬＣ，Ｍａｒｌｂｏｒｏｕｇｈ　ＭＡ　ａｎｄ　Ａｕｂｕｒｎ，ＮＹ）
製の直径約１ｃｍのファイバーバンドル延長部付きフォステックＤＣＲ－ＩＩ（Ｆｏｓｔ
ｅｃ　ＤＣＲ－ＩＩ））。標準的な直線吸収偏光子（たとえばメレス　グリオト０３ＦＰ
Ｇ００７（Ｍｅｌｌｅｓ　Ｇｒｉｏｔ　０３ＦＰＧ００７））をサンプルボックスとカメ
ラとの間に配置する。約３４ｃｍ離間したライトボックスのサンプル表面にカメラの焦点
を合わせ、カメラレンズから約２．５ｃｍの位置に吸収偏光子を配置する。所定の位置に
偏光子を配置してサンプルフィルムを用いずに測定したときの照光されたライトボックス
の輝度は、１５０ｃｄ／ｍ２超であった。サンプルフィルムをボックスに略接触した状態
にしてサンプルフィルムをボックスのサンプル表面に平行に配置したときに、ボックスの
サンプル表面の平面に対して法線入射方向で、サンプル輝度をＰＲ－６５０により測定す
る。このサンプル輝度をライトボックス単独で同じように測定された輝度と比較すること
により、相対利得を計算する。迷光源を排除するために、全測定を黒色包囲体中で行った
。反射偏光子を含有するフィルムアセンブリの相対利得を試験する場合、反射偏光子の通
過軸を試験系の吸収偏光子の通過軸に整列した。プリズム状フィルムに対して報告された
相対利得値は、一般的には、吸収偏光子に最も近いフィルムのプリズムグルーブを吸収偏
光子の通過軸に垂直に整列した状態で取得したものである。
【０１２２】
　ライトボックスの拡散反射率は、直径１５．２５ｃｍ（６インチ）のスペクトラロン（
Ｓｐｅｃｔｒａｌｏｎ）被覆積分球と、安定化広帯域ハロゲン光源と、光源用の電源と、
を用いて測定した。これらはすべて、ニューハンプシャー州サットンのラボスフェア（Ｌ
ａｂｓｐｈｅｒｅ（Ｓｕｔｔｏｎ，ＮＨ））より供給されたものである。積分球は、３つ
の開口ポートを有していた。１つのポート（直径２．５ｃｍ）は、入力光用であり、９０
度をなして第２の軸に沿った１つのポート（直径２．５ｃｍ）は、ディテクターポートと
して用いられ、９０度で第３の軸に沿った（すなわち最初の２つの軸に直交する）第３の
ポート（直径５ｃｍ）は、サンプルポートとして用いられる。約３８ｃｍ離間したディテ
クターポートにＰＲ－６５０スペクトラカラリメーター（PR-650 Spectracolorimeter）
（上記のものと同一）の焦点を合わせた。約９９％の拡散反射率を有するラボスフェア（
Ｌａｂｓｐｈｅｒｅ）製の校正反射標準（ＳＲＴ－９９－０５０）を用いて、積分球の反
射効率を計算した。標準は、ラボスフェア（Ｌａｂｓｐｈｅｒｅ）により校正されたもの
であり、ＮＩＳＴ標準（ＳＲＳ－９９－０２０－ＲＥＦＬ－５１）が基になっている。積
分球の反射効率を次のように計算した：
　球輝度比＝１／（１－Ｒ球×Ｒ標準）
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　この場合の球輝度比は、参照サンプルでサンプルポートを覆ってディテクターポートで
測定された輝度をサンプルでサンプルポートを覆わずにディテクターポートで測定された
輝度で割り算して得られる比である。この輝度比および校正標準の反射率（Ｒ標準）がわ
かれば、積分球の反射効率（Ｒ球）を計算することが可能である。次に、この値を類似の
式中で再び用いてサンプルの反射率（この場合、ＰＴＦＥライトボックス使用）を求める
：
　球輝度比＝１／（１－Ｒ球×Ｒサンプル）
　ここで、球輝度比は、サンプルをサンプルポートに置いたときのディテクターにおける
輝度をサンプルを用いずに測定された輝度で割り算して得られる比として求められる。Ｒ
球は以上からわかるので、Ｒサンプルを計算することが可能である。これらの反射率を４
ｎｍの波長間隔で計算し、４００～７００ｎｍの波長範囲にわたる平均として報告した。
【０１２３】
　テストされた各輝度向上フィルムについて、同タイプのフィルムの２片（たとえば、比
較例Ａの２片）を積み重ねることによってアセンブリを調製した。ボトムフィルムのプリ
ズムがトップフィルムのプリズムに直交するように、ボトムフィルムのプリズム状マイク
ロ構造化表面をトップフィルムのベース層基材に接触させた。この交差するシートアセン
ブリの測定された利得は、以下の通りであった。
【０１２４】
【表４】

　本発明の実施態様の一部を以下の項目１～２１に示す。
［１］
　少なくとも１．５０の屈折率を有するモノカルボン酸で表面改質された無機ナノ粒子を
含む重合性樹脂組成物の反応生成物が含まれることを特徴とする輝度向上フィルム。
［２］
　項目１の輝度向上フィルムであって、表面処理が芳香族基を含むことを特徴とする輝度
向上フィルム。
［３］
　項目２の輝度向上フィルムであって、表面処理がフタレート基を含むことを特徴とする
輝度向上フィルム。
［４］
　項目１の輝度向上フィルムであって、表面処理が少なくとも１つのポリエーテルモノカ
ルボン酸をさらに含むことを特徴とする輝度向上フィルム。
［５］
　項目４の輝度向上フィルムであって、前記ポリエーテルモノカルボン酸の一般式が
　ＣＨ３－［Ｏ－（ＣＨ２）ｙ］ｘ－Ｘ２－（ＣＨ２）ｎ－ＣＯＯＨであり、
　式中、Ｘ２は－Ｏ－、－Ｓ－、－Ｃ（Ｏ）Ｏ－、及び－Ｃ（Ｏ）ＮＨから成る群から選
択され、ｎは約１～３の範囲であり、Ｘは約１～１０の範囲であり、ｙは約１～４の範囲
であることを特徴とする輝度向上フィルム。
［６］
　項目５の輝度向上フィルムであって、２－［２－（２－メトキシエトキシ）エトキシ］
酢酸、２－（２－メトキシエトキシ）酢酸、コハク酸モノ－［２－（２－メトキシエトキ
シ）－エチル］エステル、マレイン酸モノ－［２－（２－メトキシエトキシ）－エチル］
エステル、グルタル酸モノ－［２－（２－メトキシ－エトキシ）－エチル］エステル、お
よびこれらの混合物から成る群から、前記ポリエーテルモノカルボン酸が選択されること
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を特徴とする輝度向上フィルム。
［７］
　項目１の輝度向上フィルムであって、相溶剤がエチレン性不飽和基をさらに含むことを
特徴とする輝度向上フィルム。
［８］
　項目７の輝度向上フィルムであって、相溶剤が（メタ）アクリレート基を含むことを特
徴とする輝度向上フィルム。
［９］
　項目１の輝度向上フィルムであって、揮発性酸が前記無機ナノ粒子に吸着されており、
前記輝度向上フィルムの前記揮発性酸含有量が３質量％未満であることを特徴とする輝度
向上フィルム。
［１０］
　項目９の輝度向上フィルムであって、前記揮発性酸がアクリル酸、メタクリル酸、酢酸
、またはこれらの混合物であることを特徴とする輝度向上フィルム。
［１１］
　項目９の輝度向上フィルムであって、約１５質量％までの含有量で不揮発性酸を含むこ
とを特徴とする輝度向上フィルム。
［１２］
　項目１の輝度向上フィルムであって、表面処理がシランを含まないことを特徴とする輝
度向上フィルム。
［１３］
　項目１の輝度向上フィルムであって、無機ナノ粒子の量が４０質量％～６０質量％の範
囲であることを特徴とする輝度向上フィルム。
［１４］
　項目１の輝度向上フィルムであって、前記無機ナノ粒子がジルコニア、チタニア、およ
びこれらの混合物から成る群から選択されることを特徴とする輝度向上フィルム。
［１５］
　項目１の輝度向上フィルムであって、前記無機ナノ粒子の一次粒子のサイズが５ｎｍ～
７５ｎｍ、１０ｎｍ～３０ｎｍ、または５ｎｍ～２０ｎｍの範囲であることを特徴とする
輝度向上フィルム。
［１６］
　ｉ）少なくとも１．５０の屈折率を有する、少なくとも１つのモノカルボン酸；
　ｉｉ）重合性樹脂と共重合する、少なくとも２００ｇ／モルのＭｎを有する、少なくと
も１つのモノカルボン酸；
　ｉｉｉ）少なくとも１つのジカルボン酸；
　およびｉ）、ｉｉ）、ｉｉｉ）の２つ又はそれ以上の混合物から選択される少なくとも
１つの表面処理と組み合わせて、少なくとも１つの極性基含有モノカルボン酸相溶剤を用
いて表面改質された無機ナノ粒子を含む重合性樹脂組成物の反応生成物を含むことを特徴
とする光学物品。
［１７］
　項目１６の輝度向上フィルムであって、ｉ）が芳香族基を含むことを特徴とする輝度向
上フィルム。
［１８］
　項目１６の光学物品であって、任意にマイクロ構造化表面を有するフィルムであること
を特徴とする光学物品。
［１９］
　ｉ）少なくとも１．５０の屈折率を有する、少なくとも１つのモノカルボン酸；
　ｉｉ）少なくとも２００ｇ／モルのＭｎおよびエチレン性不飽和基を有する少なくとも
１つのモノカルボン酸；
　ｉｉｉ）少なくとも１つのジカルボン酸；
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　およびｉ）、ｉｉ）、ｉｉｉ）の２つ又はそれ以上の混合物から選択される少なくとも
１つの表面処理と組み合わせて、少なくとも１つの極性基含有モノカルボン酸相溶剤を含
む表面処理と無機ナノ粒子を混合することによって、無機ナノ粒子を表面改質することを
特徴とする方法。
［２０］
　項目１９の方法であって、揮発性酸が前記無機ナノ粒子に吸着されており、表面改質後
の前記揮発性酸の含有量が３質量％未満であることを特徴とする方法。
［２１］
　ｉ）少なくとも１．５０の屈折率を有する、少なくとも１つのモノカルボン酸；
　ｉｉ）少なくとも２００ｇ／モルのＭｎおよびエチレン性不飽和基を有する少なくとも
１つのモノカルボン酸；ならびに
　ｉｉｉ）少なくとも１つのジカルボン酸から選択される少なくとも１つの表面処理と組
み合わせて、少なくとも１つの極性基含有モノカルボン酸を含む表面処理を備えることを
特徴とする無機ナノ粒子。
【図面の簡単な説明】
【０１２５】
【図１】本発明の実例となるマイクロ構造体保有光学製品の斜視図。

【図１】
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