
(57)【要約】
　連続油相に不連続水相を分散させた油中水 (W/O)型エマルションは、その連続油相中に
、直鎖シリコーンポリエーテル、α ,ω -ジエン架橋シリコーンエラストマー、および非イ
オン性有機乳化剤を有する。 W/O型エマルションは、他には、ケイ素原子を含む不飽和化
合物を使用して調製したシリコーンエラストマーを含まない。 W/O型エマルションの不連
続水相または W/O型エマルションの連続油相は、ビタミンなどの水溶性または油溶性活性
成分を含む。
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【 特 許 請 求 の 範 囲 】
【 請 求 項 １ 】
　 連 続 油 相 に 不 連 続 水 相 を 分 散 さ せ た 油 中 水 (W/O)型 エ マ ル シ ョ ン を 含 む 組 成 物 で あ っ て
、 前 記 W/O型 エ マ ル シ ョ ン の 連 続 油 相 は 、 直 鎖 シ リ コ ー ン ポ リ エ ー テ ル 、 α ,ω -ジ エ ン 架
橋 シ リ コ ー ン エ ラ ス ト マ ー 、 お よ び 非 イ オ ン 性 有 機 乳 化 剤 を 含 み 、 前 記 W/O型 エ マ ル シ ョ
ン は 、 ケ イ 素 原 子 を 含 む 不 飽 和 化 合 物 を 使 用 し て 調 製 し た シ リ コ ー ン エ ラ ス ト マ ー を 含 ま
な い 組 成 物 。
【 請 求 項 ２ 】
　 前 記 W/O型 エ マ ル シ ョ ン の 不 連 続 水 相 ま た は W/O型 エ マ ル シ ョ ン の 連 続 油 相 が 、 そ れ ぞ れ
水 溶 性 活 性 成 分 ま た は 油 溶 性 活 性 成 分 を 含 む 、 請 求 項 1に 記 載 の 組 成 物 。
【 請 求 項 ３ 】
　 前 記 活 性 成 分 が 、 ビ タ ミ ン B 1 、 ビ タ ミ ン B 2 、 ビ タ ミ ン B 6 、 ビ タ ミ ン B 1 2 、 ナ イ ア シ ン 、
葉 酸 、 ビ オ チ ン 、 パ ン ト テ ン 酸 、 ビ タ ミ ン E、 ト コ フ ェ ロ ー ル 、 α -ト コ フ ェ ロ ー ル 、 β -
ト コ フ ェ ロ ー ル 、 γ -ト コ フ ェ ロ ー ル 、 Δ -ト コ フ ェ ロ ー ル 、 ト コ フ ェ ル ゾ ラ ン 、 酢 酸 ト コ
フ ェ リ ル 、 パ ル ミ チ ン 酸 ト コ フ ェ リ ル 、 リ ノ ー ル 酸 ト コ フ ェ リ ル 、 ニ コ チ ン 酸 ト コ フ ェ リ
ル 、 コ ハ ク 酸 ト コ フ ェ リ ル 、 お よ び そ れ ら の 混 合 物 か ら な る 群 か ら 選 択 さ れ る 請 求 項 2に
記 載 の 組 成 物 。
【 請 求 項 ４ 】
　 前 記 W/O型 エ マ ル シ ョ ン の 連 続 油 相 が 、 直 鎖 シ リ コ ー ン ポ リ エ ー テ ル 0.2～ 3.0重 量 %、 α
,ω -ジ エ ン 架 橋 シ リ コ ー ン エ ラ ス ト マ ー 0.2～ 10重 量 %、 お よ び 非 イ オ ン 性 有 機 乳 化 剤 0.1
～ 4.0重 量 %を 含 み 、 前 記 W/O型 エ マ ル シ ョ ン の 残 量 と し て 溶 媒 お よ び 水 を 含 む 、 請 求 項 1に
記 載 の 組 成 物 。
【 請 求 項 ５ 】
　 前 記 溶 媒 が 、 式 (R''' 2 SiO) d を 有 す る 揮 発 性 環 状 ア ル キ ル シ ロ キ サ ン ま た は 式 R''' 3 SiO(
R''' 2 SiO) e SiR''' 3 (式 中 、 R''' は 1～ 6個 の 炭 素 原 子 を 含 む ア ル キ ル 基 、 dは 3～ 6、 お よ び
eは 0～ 5)を 有 す る 揮 発 性 直 鎖 ア ル キ ル シ ロ キ サ ン で あ る 請 求 項 4に 記 載 の 組 成 物 。
【 請 求 項 ６ 】
　 前 記 溶 媒 が 、 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 、 ド デ カ メ チ ル シ ク ロ ヘ キ サ シ ロ キ サ ン 、 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 、 ド デ
カ メ チ ル ペ ン タ 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 か ら な る 群 か ら 選 択 さ れ る 、 請 求 項 5に 記 載 の 組 成 物 。

【 発 明 の 詳 細 な 説 明 】
【 技 術 分 野 】
【 ０ ０ ０ １ 】
　 本 発 明 は 、 シ リ コ ー ン 油 中 水 (W/O)型 エ マ ル シ ョ ン 中 に 、 ビ タ ミ ン Eな ど の ビ タ ミ ン を 取
り 込 み 安 定 化 す る 組 成 物 お よ び 方 法 に 関 す る 。 詳 細 に は 、 本 発 明 は W/O型 エ マ ル シ ョ ン 中
の ビ タ ミ ン を 安 定 化 す る た め に 、 一 般 的 に 直 鎖 シ リ コ ー ン ポ リ エ ー テ ル を 、 シ リ コ ー ン 乳
化 剤 と し て 、 有 機 乳 化 剤 と 組 み 合 わ せ て 使 用 す る こ と を 含 む 。
【 背 景 技 術 】
【 ０ ０ ０ ２ 】
　 ビ タ ミ ン Aお よ び ビ タ ミ ン Cは 、 ス キ ン ケ ア 用 途 で シ リ コ ー ン 油 中 水 (W/O)型 組 成 物 中 に
取 り 込 ん で 使 用 す る こ と が 知 ら れ て お り 、 市 場 で あ る 程 度 の 成 功 を お さ め て い る 。
【 ０ ０ ０ ３ 】
　 し か し 、 ビ タ ミ ン Eの 活 性 型 、 す な わ ち ト コ フ ェ ロ ー ル は 、 一 般 に こ の よ う な W/O系 で 、
分 解 お よ び 不 安 定 化 の 徴 候 を 示 し た 。 し た が っ て 、 パ ー ソ ナ ル ケ ア 領 域 で は 、 安 定 化 さ れ
た ビ タ ミ ン 、 特 に 安 定 化 ビ タ ミ ン Eを 含 む シ リ コ ー ン 油 中 水 型 エ マ ル シ ョ ン (W/O)が 必 要 と
さ れ て い る 。
【 ０ ０ ０ ４ 】
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　 国 際 公 開 WO 00/72817 Al(2000年 12月 7日 )が 、 ビ タ ミ ン を 含 む あ る 種 の W/O型 エ マ ル シ ョ
ン を 記 載 し て い る が 、 W/O型 エ マ ル シ ョ ン を 調 製 す る の に 使 用 さ れ る シ リ コ ー ン エ ラ ス ト
マ ー 成 分 は 、 ケ イ 素 原 子 を 含 む 不 飽 和 化 合 物 、 す な わ ち ビ ニ ル を 末 端 に 有 す る シ リ コ ー ン
で あ る 架 橋 剤 を 使 用 し て 得 ら れ る 組 成 物 で あ る 。
【 特 許 文 献 １ 】 国 際 公 開 WO 00/72817 Al(2000年 12月 7日 )
【 特 許 文 献 ２ 】 米 国 特 許 第 5,654,362号 (1997年 8月 5日 )
【 特 許 文 献 ３ 】 米 国 特 許 第 4,742,142号 (1988年 5月 3日 )
【 特 許 文 献 ４ 】 米 国 特 許 第 4853474号 (1989年 8月 1日 )
【 特 許 文 献 ５ 】 米 国 特 許 第 5136068号 (1992年 8月 4日 )
【 発 明 の 開 示 】
【 課 題 を 解 決 す る た め の 手 段 】
【 ０ ０ ０ ５ 】
　 し か し 、 本 発 明 に よ る と 、 こ の よ う な シ リ コ ー ン エ ラ ス ト マ ー 組 成 物 を 省 き 、 そ の 代 わ
り に 、 ケ イ 素 原 子 を 含 ま な い 不 飽 和 化 合 物 で あ る 架 橋 剤 を 使 用 し て 得 ら れ る シ リ コ ー ン エ
ラ ス ト マ ー 組 成 物 、 す な わ ち 、 α ,ω -ジ エ ン 架 橋 シ リ コ ー ン エ ラ ス ト マ ー を 使 用 し た 場 合
、 新 規 の 改 良 さ れ た W/O型 エ マ ル シ ョ ン が 得 ら れ る こ と を 、 思 い が け ず 発 見 し た 。
【 ０ ０ ０ ６ 】
　 本 発 明 は 、 連 続 油 相 に 不 連 続 水 相 を 分 散 さ せ た 油 中 水 (W/O)型 エ マ ル シ ョ ン な ど の 組 成
物 を 対 象 と す る 。 W/O型 エ マ ル シ ョ ン の 連 続 油 相 は 、 直 鎖 シ リ コ ー ン ポ リ エ ー テ ル 、 α ,ω
-ジ エ ン 架 橋 シ リ コ ー ン エ ラ ス ト マ ー 、 お よ び 非 イ オ ン 性 有 機 乳 化 剤 を 含 む 。 こ の W/O型 エ
マ ル シ ョ ン は 、 ケ イ 素 原 子 を 含 む 不 飽 和 化 合 物 を 使 用 し て 調 製 さ れ た シ リ コ ー ン エ ラ ス ト
マ ー を 含 ま な い 。
【 ０ ０ ０ ７ 】
　 好 ま し く は 、 W/O型 エ マ ル シ ョ ン の 不 連 続 水 相 ま た は W/O型 エ マ ル シ ョ ン の 連 続 油 相 は 、
そ れ ぞ れ ビ タ ミ ン な ど の 水 溶 性 活 性 成 分 ま た は 油 溶 性 活 性 成 分 を 含 む 。
【 ０ ０ ０ ８ 】
　 W/O型 エ マ ル シ ョ ン の 連 続 油 相 は 、 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 、 ド デ カ メ チ ル シ ク ロ ヘ キ サ シ ロ キ サ ン 、 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 、 ド デ カ メ チ ル ペ ン タ
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 な ど 1種 ま た は 複 数 種 の 溶 媒 を 含 む 。
【 ０ ０ ０ ９ 】
　 こ れ ら お よ び 本 発 明 の そ の 他 の 特 徴 は 、 詳 細 な 説 明 の 考 察 か ら 明 ら か に な る だ ろ う 。
【 発 明 を 実 施 す る た め の 最 良 の 形 態 】
【 ０ ０ １ ０ 】
　 本 発 明 に よ る 組 成 物 を 調 製 す る た め に 使 用 さ れ る 直 鎖 、 す な わ ち 非 架 橋 の シ リ コ ー ン ポ
リ エ ー テ ル は 、 一 般 に 油 相 中 に 分 散 可 能 で あ り 、 ポ リ オ キ シ エ チ レ ン ま た は ポ リ オ キ シ エ
チ レ ン と ポ リ オ キ シ プ ロ ピ レ ン の コ ポ リ マ ー 単 位 が 、 シ ロ キ サ ン 骨 格 上 に グ ラ フ ト さ れ て
い る 熊 手 タ イ プ の 構 造 を 有 す る こ と が で き 、 ま た は SPE（ シ リ コ ー ン ポ リ エ ー テ ル ） が ABA
ブ ロ ッ ク コ ポ リ マ ー 構 造 (式 中 、 Aは ABA構 造 の ポ リ エ ー テ ル 部 分 、 Bは シ ロ キ サ ン 部 分 を 表
す )を 有 す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ １ １ 】
　 本 発 明 の 使 用 に 適 す る 非 架 橋 の シ リ コ ー ン ポ リ エ ー テ ル は 、 式 MD O - 1 , 0 0 0 D' 1 - 1 0 0 M、 も
っ と も 好 ま し く は 、 式 MD O - 5 0 0 D' 1 - 5 0 M(式 中 、 Mは 1官 能 性 単 位 R 3 SiO 1 / 2 を 表 し 、 Dは 2官 能
性 単 位 R 2 SiO 2 / 2 を 表 し 、 D'は 2官 能 性 単 位 RR' 2 SiO 2 / 2 を 表 す )を 有 す る 。 こ れ ら の 式 で 、 R
は 1～ 6個 の 炭 素 原 子 を 有 す る ア ル キ ル 基 、 ま た は ア リ ー ル 基 で あ り 、 R'は 、 オ キ シ ア ル キ
レ ン を 含 む 部 分 で あ る 。 R'基 は 、 オ キ シ エ チ レ ン (EO)単 位 ;オ キ シ エ チ レ ン (EO)と オ キ シ
プ ロ ピ レ ン (PO)単 位 の 組 合 せ ;ま た は オ キ シ エ チ レ ン (EO)単 位 、 オ キ シ プ ロ ピ レ ン (PO)単
位 、 お よ び オ キ シ ブ チ レ ン 単 位 の 組 合 せ の み を 含 む 。 好 ま し い R'基 は 、 オ キ シ ア ル キ レ ン
単 位 を お よ そ EO 3 - 1 0 0 PO 0 - 1 0 0 の 比 で 、 も っ と も 好 ま し く は 、 EO 3 - 3 0 PO 1 - 3 0 で 含 む 。
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【 ０ ０ １ ２ 】
　 R'部 分 は 、 通 常 、 R'の オ キ シ ア ル キ レ ン 部 分 を シ ロ キ サ ン 骨 格 に 結 合 さ せ る た め の -C m H

2 m -(式 中 、 mは 2か ら 8)な ど の 2価 の 基 を 含 む 。 こ の R'部 分 は ま た 、 水 素 、 水 酸 基 、 ま た は
ア ル キ ル 、 ア リ ー ル 、 ア ル コ キ シ 、 ア セ ト キ シ 基 な ど R'の オ キ シ ア ル キ レ ン 部 分 の 末 端 を
形 成 す る 基 を 含 む 。
【 ０ ０ １ ３ 】
　 本 発 明 で 有 用 な 非 架 橋 シ リ コ ー ン ポ リ エ ー テ ル は 、 式 M'D 1 0 - 1 , 0 0 0 D' 0 - 1 0 0 M'、 も っ と も
好 ま し く は 、 式 M'D 1 0 - 5 0 0 D' 0 - 5 0 M'(式 中 、 M'は 1官 能 性 単 位 R 2 R'SiO 1 / 2 を 表 し 、 Dは 、 2官
能 性 単 位 R 2 SiO 2 / 2 を 表 し 、 D'は 2官 能 性 単 位 RR'SiO 2 / 2 を 表 す )を 有 す る タ イ プ の も の で も
よ い 。 こ れ ら の 式 で 、 Rは 1～ 6個 の 炭 素 原 子 を 含 む ア ル キ ル 基 、 ま た は ア リ ー ル 基 で あ っ
て よ く 、 R'は ま た オ キ シ ア ル キ レ ン を 含 む 部 分 を 表 す 。 前 述 し た よ う に 、 R'基 は 、 通 常 、
オ キ シ エ チ レ ン (EO)単 位 の み か 、 オ キ シ エ チ レ ン (EO)と オ キ シ プ ロ ピ レ ン (PO)単 位 の 組 合
せ を 含 む 。 こ の よ う な R'基 は 、 こ れ ら の オ キ シ ア ル キ レ ン 単 位 を 、 EO 3 - 1 0 0 PO 0 - 1 0 0 の 比 、
も っ と も 好 ま し く は 、 EO 3 - 3 0 PO 1 - 3 0 の 比 で 含 む 。
【 ０ ０ １ ４ 】
　 前 に も 述 べ た よ う に 、 R'部 分 は 、 通 常 、 R'の オ キ シ ア ル キ レ ン 部 分 を シ ロ キ サ ン 骨 格 に
結 合 さ せ る た め の -C m H 2 m -(式 中 、 mは 2か ら 8)の 2価 の 基 を 含 む 。 加 え て 、 R'部 分 は 、 水 素
、 水 酸 基 、 ア ル キ ル 、 ア リ ー ル 、 ア ル コ キ シ 、 ま た は ア セ ト キ シ 基 な ど 、 R'の オ キ シ ア ル
キ レ ン 部 分 の 末 端 を 形 成 す る 基 を 含 む 。
【 ０ ０ １ ５ 】
　 本 発 明 で 有 用 な 非 架 橋 シ リ コ ー ン ポ リ エ ー テ ル は 、 式 MD 0 - 1 , 0 0 0 D' 0 - 1 0 0  D'' 1 - 1 , 0 0 M(式
中 、 D''は 、 2官 能 性 単 位 RR''SiO 2 / 2 を 表 し 、 R''は 1～ 40個 の 炭 素 原 子 を 含 む ア ル キ ル 基 、
M、 D、 D'お よ び Rは 、 上 記 に 定 義 し た も の と 同 じ で あ る )を 有 す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ １ ６ 】
　 表 1は 、 本 発 明 に よ る エ マ ル シ ョ ン を 調 製 す る 際 に 使 用 で き る こ れ ら の 式 に あ て は ま る
、 代 表 的 な い く つ か の 直 鎖 、 す な わ ち 非 架 橋 シ リ コ ー ン ポ リ エ ー テ ル を 示 す 。
【 ０ ０ １ ７ 】
【 表 １ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ０ １ ８ 】
　 本 発 明 で 使 用 さ れ る 溶 媒 は 、 揮 発 性 シ リ コ ー ン 、 一 般 に 、 低 分 子 量 の シ リ コ ー ン 油 で あ

10

20

30

40

50

(4) JP 2005-514391 A 2005.5.19



り 、 も っ と も 一 般 的 に は 、 式 (R''' 2 SiO) d の 環 状 ア ル キ ル シ ロ キ サ ン ま た は 式 R''' 3 SiO(R'
'' 2 SiO) e SiR''' 3 (式 中 、 R'''は 1～ 6個 の 炭 素 原 子 を 含 む ア ル キ ル 基 、 dは 3～ 6、 お よ び eは
0～ 5)の 直 鎖 ア ル キ ル シ ロ キ サ ン で あ る 。 し か し 、 も っ と も 好 ま し い の は 、 式 {(CH 3 ) 2 SiO}

d の 揮 発 性 環 状 メ チ ル シ ロ キ サ ン お よ び 式 (CH 3 ) 3 SiO{(CH 3 ) 2 SiO} e Si(CH 3 ) 3 (式 中 、 そ れ ぞ
れ 、 dは 3～ 6、 お よ び eは 0～ 5)の 揮 発 性 直 鎖 メ チ ル シ ロ キ サ ン で あ る 。 揮 発 性 メ チ ル シ ロ
キ サ ン は 、 250℃ 未 満 の 沸 点 お よ び 0.65～ 5.0セ ン チ ス ト ー ク ス (mm 2 /s)の 粘 度 を 有 す る こ
と が 好 ま し い 。
【 ０ ０ １ ９ 】
　 代 表 的 な 直 鎖 メ チ ル シ ロ キ サ ン の い く つ か を 挙 げ る と 、 沸 点 100℃ 、 粘 度 0.65mm 2 /sお よ
び 式 Me 3 SiOSiMe 3 を 有 す る ヘ キ サ メ チ ル ジ シ ロ キ サ ン (MM);沸 点 152℃ 、 粘 度 1.04mm 2 /sお よ
び 式 Me 3 SiOMe 2 SiOSiMe 3 を 有 す る オ ク タ メ チ ル ト リ シ ロ キ サ ン (MDM);沸 点 194℃ 、 粘 度 1.53
mm 2 /sお よ び 式 Me 3 SiO(Me 2 SiO) 2 SiMe 3 を 有 す る デ カ メ チ ル テ ト ラ シ ロ キ サ ン (MD 2 M);沸 点 22
9℃ 、 粘 度 2.06mm 2 /sお よ び 式 Me 3 SiO(Me 2 SiO) 3 SiMe 3 を 有 す る ド デ カ メ チ ル ペ ン タ シ ロ キ サ
ン (MD 3 M);沸 点 245℃ 、 粘 度 2.63mm 2 /sお よ び 式 Me 3 SiO(Me 2 SiO) 4 SiMe 3 を 有 す る テ ト ラ デ カ
メ チ ル ヘ キ サ シ ロ キ サ ン (MD 4 M);な ら び に 沸 点 270℃ 、 粘 度 3.24mm 2 /sお よ び 式 Me 3 SiO(Me 2 S
iO) 5 SiMe 3 を 有 す る ヘ キ サ デ カ メ チ ル ヘ プ タ シ ロ キ サ ン (MD 5 M)で あ る 。 こ れ ら お よ び 下 記
式 中 の Meは 、 メ チ ル 基 CH 3 を 表 す 。
【 ０ ０ ２ ０ 】
　 代 表 的 な 環 状 揮 発 性 メ チ ル シ ロ キ サ ン の い く つ か を 挙 げ る と 、 室 温 で 固 体 、 沸 点 134℃
、 お よ び 式 (Me 2 SiO) 3 を 有 す る ヘ キ サ メ チ ル シ ク ロ ト リ シ ロ キ サ ン (D 3 );沸 点 176℃ 、 粘 度 2
.3mm 2 /sお よ び 式 (Me 2 SiO) 4 を 有 す る オ ク タ メ チ ル シ ク ロ テ ト ラ シ ロ キ サ ン (D 4 );沸 点 210℃
、 粘 度 3.87mm 2 /sお よ び 式 (Me 2 SiO) 5 を 有 す る デ カ メ チ ル シ ク ロ ペ ン タ シ ロ キ サ ン (D 5 );沸
点 245℃ 、 粘 度 6.62mm 2 /sお よ び 式 (Me 2 SiO) 6 を 有 す る ド デ カ メ チ ル シ ク ロ ヘ キ サ シ ロ キ サ
ン (D 6 )で あ る 。
【 ０ ０ ２ １ 】
　 シ リ コ ー ン ゴ ム は 、 高 分 子 量 の 、 最 も 典 型 的 に は 、 シ ラ ノ ー ル 官 能 性 ポ リ マ ー で あ る が
、 ポ リ ジ メ チ ル シ ロ キ サ ン ゴ ム も 同 様 に 含 ま れ る 。 こ の よ う な ゴ ム は 当 技 術 分 野 に 周 知 で
、 ダ ウ コ ー ニ ン グ 社 (Midland, Michigan)な ど の 供 給 業 者 か ら 市 場 で 容 易 に 入 手 可 能 で あ
る 。 こ の よ う な 材 料 は 、 一 般 的 に 下 記 式 に 対 応 す る 構 造 を 有 す る 。
【 ０ ０ ２ ２ 】
【 化 １ 】
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ０ ２ ３ 】
(式 中 、 nは 5,000～ 50,000、 好 ま し く は 10,000～ 50,000の 整 数 で あ る 。 R1は 、 -OH基 ;メ チ
ル 、 エ チ ル ま た は プ ロ ピ ル な ど の 1～ 6個 の 炭 素 原 子 を 有 す る ア ル キ ル 基 ;フ ェ ニ ル ま た は
キ セ ニ ル な ど の ア リ ー ル 基 ;ト リ ル ま た は キ シ リ ル な ど の ア ル カ リ ル 基 ;あ る い は ベ ン ジ ル
、 フ ェ ニ ル エ チ ル ま た は 2-フ ェ ニ ル プ ロ ピ ル な ど の ア ラ ル キ ル 基 を 表 す 。 R2は 、 メ チ ル 、
エ チ ル ま た は プ ロ ピ ル な ど の 1～ 6個 の 炭 素 原 子 を 有 す る ア ル キ ル 基 ;フ ェ ニ ル ま た は キ セ
ニ ル な ど の ア リ ー ル 基 ;ト リ ル ま た は キ シ リ ル な ど の ア ル カ リ ル 基 ;あ る い は ベ ン ジ ル 、 フ
ェ ニ ル エ チ ル ま た は 2-フ ェ ニ ル プ ロ ピ ル な ど の ア ラ ル キ ル 基 を 表 す 。 )シ リ コ ー ン ゴ ム (式
中 、 R1が 、 ビ ニ ル な ど の ア ル ケ ニ ル 基 で あ る )も 使 用 で き る 。 し か し 、 も っ と も 好 ま し い
の は 、 R1が -OHで R2が メ チ ル の シ リ コ ー ン ゴ ム 、 お よ び 、 R1も R2も ど ち ら も メ チ ル の シ リ
コ ー ン ゴ ム で あ る 。
【 ０ ０ ２ ４ 】
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　 本 明 細 書 で 、 用 語 「 α ,ω -ジ エ ン 架 橋 シ リ コ ー ン エ ラ ス ト マ ー 」 は 、 そ の 構 造 中 に オ キ
シ ア ル キ レ ン 単 位 を 持 た な い α ,ω -ジ エ ン 架 橋 シ リ コ ー ン エ ラ ス ト マ ー を 意 味 す る も の で
あ る 。 こ れ ら は 、 当 分 野 で は 一 般 的 に 「 乳 化 し な い シ リ コ ー ン エ ラ ス ト マ ー 」 と 呼 ば れ 、
こ れ は ポ リ オ キ シ ア ル キ レ ン 単 位 が 存 在 し な い こ と を 意 味 す る 。 一 方 、 本 発 明 に よ る 使 用
に 適 し た α ,ω -ジ エ ン 架 橋 シ リ コ ー ン エ ラ ス ト マ ー は 、 米 国 特 許 第 5,654,362号 (1997年 8
月 5日 )中 に 記 載 さ れ て い る 組 成 物 で あ る 。
【 ０ ０ ２ ５ 】
　 '362号 特 許 に 詳 し く 記 載 さ れ て い る よ う に 、 α ,ω -ジ エ ン 架 橋 シ リ コ ー ン エ ラ ス ト マ ー
は 、 (A)≡ Si-Hを 含 む 、 式 R 3 SiO(R' 2 SiO) a (R''HSiO) b SiR 3 の ポ リ シ ロ キ サ ン 、 お よ び 、 場
合 に よ っ て は 式 HR 2 Si0(R' 2 SiO) c SiR 2 Hま た は 式 HR 2 SiO(R' 2 SiO) a (R''HSiO) b  SiR 2 H(式 中 R
、 R'お よ び R''は 炭 素 原 子 1～ 6を 有 す る ア ル キ ル 基 、 aは 0～ 250;bは 1～ 250お よ び cは 0～ 25
0)の ≡ Si-Hを 含 む ポ リ シ ロ キ サ ン と 、 (B)式 CH 2 =CH(CH 2 )xCH=CH 2 (式 中 、 xは 1～ 20)の α ,ω
-ジ エ ン と を 反 応 さ せ て 調 製 す る 。 反 応 は 、 白 金 触 媒 の 存 在 下 、 お よ び (C)低 分 子 量 の シ リ
コ ー ン 油 ま た は 他 の 溶 媒 の 存 在 下 で 行 な う 。 こ の 反 応 系 は 、 シ リ コ ー ン ゴ ム 粉 末 を 調 製 す
る た め に 使 用 さ れ る 反 応 系 と は 対 照 的 に 、 非 水 系 で あ る 。
【 ０ ０ ２ ６ 】
　 本 明 細 書 で 、 用 語 「 シ リ コ ー ン ゴ ム 粉 末 」 は 、 米 国 特 許 第 4,742,142号 (1988年 5月 3日 )
に 記 載 の 方 法 に し た が っ て 一 般 に 調 製 さ れ る 組 成 物 を 意 味 す る も の で あ る 。
【 ０ ０ ２ ７ 】
　 シ リ コ ー ン ゴ ム 粉 末 は 、 時 に は E粉 末 と 呼 ば れ る が 、 加 硫 処 理 さ れ た シ リ コ ー ン ゴ ム 、
す な わ ち 架 橋 ポ リ ジ メ チ ル シ ロ キ サ ン (PDMS)の 0.1～ 200μ m程 度 の 平 均 粒 径 分 布 を 有 す る
球 状 粉 末 で あ る 。 水 性 乳 濁 重 合 法 は 、 粒 子 の 球 状 化 を も た ら し 、 望 ま し い 粒 径 分 布 を 提 供
す る の で 、 シ リ コ ー ン ゴ ム 粉 末 を 調 製 す る た め に 使 用 さ れ る 。 要 す る に 、 乳 化 プ ロ セ ス は
、 硬 化 可 能 な 液 体 シ リ コ ー ン エ ラ ス ト マ ー 組 成 物 を 、 水 中 で 、 1種 ま た は 複 数 種 の 表 面 活
性 剤 に よ っ て 乳 化 す る こ と か ら な り 、 そ の 後 に 、 硬 化 工 程 と 最 終 的 な 水 分 除 去 が 続 く 。 乳
化 プ ロ セ ス に は 、 粒 子 の 球 状 化 、 お よ び あ る 領 域 内 に 比 較 的 良 好 に 制 御 さ れ た 粒 径 分 布 が
必 ず 伴 う 。
【 ０ ０ ２ ８ 】
　 シ ロ キ サ ン ポ リ マ ー を 架 橋 す る た め に 2つ の 硬 化 反 応 が 一 般 に 利 用 さ れ る 。 そ の 1つ は 、
白 金 触 媒 の 存 在 下 で 、 水 素 化 ケ イ 素 (≡ SiH)を ビ ニ ル 官 能 性 シ ロ キ サ ン に 付 加 す る 反 応 、
す な わ ち ヒ ド ロ シ リ ル 化 で あ り 、 も う 1つ は 、 シ ラ ノ ー ル 官 能 性 シ ロ キ サ ン と 反 応 性 ケ イ
素 と の 縮 合 で あ る 。 シ リ コ ー ン ゴ ム 粉 末 を 製 造 す る た め に 使 用 さ れ る ポ リ マ ー は 、 架 橋 工
程 に 、 縮 合 ま た は ヒ ド ロ シ リ ル 化 の ど ち ら を 使 用 す る か に 応 じ て 、 OHま た は ビ ニ ル 官 能 性
ポ リ マ ー の ど ち ら か と な る 。 こ れ ら の ポ リ マ ー は 、 通 常 や や 低 い 分 子 量 (MW)で あ り 、 そ れ
ら は 低 粘 度 で あ る た め 、 従 来 技 術 で 容 易 に 乳 化 す る 。 シ リ コ ー ン ゴ ム 粉 末 を 調 製 す る た め
に 、 約 1000cP(セ ン チ ポ イ ズ )未 満 の 粘 度 を 有 す る ポ リ マ ー が 好 ま し い 。
【 ０ ０ ２ ９ 】
　 架 橋 剤 は 、 実 用 的 に は 、 ポ リ マ ー に 溶 解 可 能 で あ る ど ん な 多 官 能 反 応 性 シ ロ キ サ ン ま た
は シ ラ ン で も よ い 。 水 素 化 ケ イ 素 (≡ SiH)官 能 性 シ ロ キ サ ン は 、 そ の 高 い 反 応 性 お よ び 副
生 成 物 が 無 い こ と を 理 由 に 選 択 さ れ る 架 橋 剤 で あ る 。 こ れ ら は 、 直 鎖 ポ リ メ チ ル ハ イ ド ロ
ジ ェ ン シ ロ キ サ ン ま た は ポ リ ジ メ チ ル シ ロ キ サ ン と ポ リ メ チ ル ハ イ ド ロ ジ ェ ン シ ロ キ サ ン
と の コ ポ リ マ ー の ど ち ら か で あ り 得 る 。 ≡ SiHの ビ ニ ル 官 能 性 シ ロ キ サ ン へ の 付 加 が 関 与
す る ヒ ド ロ シ リ ル 化 反 応 は 、 副 生 成 物 が 形 成 さ れ な い と い う 利 点 が あ る 。 対 照 的 に 、 ≡ Si
Hと ≡ SiOHの 反 応 が か か わ る 縮 合 ル ー ト か ら は 、 大 量 の 水 素 が 発 生 す る 。
【 ０ ０ ３ ０ 】
　 乳 化 の 手 順 は 、 ホ モ ジ ェ ナ イ ザ ー や コ ロ イ ド ミ ル な ど 標 準 の 乳 化 高 速 剪 断 装 置 を 使 用 し
て 行 な う 。 使 用 す る 表 面 活 性 剤 は 、 イ オ ン 性 ま た は 非 イ オ ン 性 、 あ る い は 両 方 の 組 合 せ で
よ い が 、 非 イ オ ン 性 が 好 ま し い 。 好 ま し い 非 イ オ ン 性 表 面 活 性 剤 は 、 ア ル キ ル エ ト キ シ レ
ー ト で あ る 。 表 面 活 性 剤 の 濃 度 は 、 シ リ コ ー ン ポ リ マ ー の 0.5～ 5重 量 %程 度 で あ る 。 表 面
活 性 剤 は 、 水 が 除 去 さ れ る と シ リ コ ー ン 粉 末 と 一 緒 に 残 る こ と を 理 解 す べ き で あ る 。
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【 ０ ０ ３ １ 】
　 シ リ コ ー ン ゴ ム 粉 末 に お い て 、 架 橋 は 粒 子 が 形 成 さ れ た 後 に 起 こ ら な け れ ば な ら な い 。
し か し 、 架 橋 は 、 3種 の 基 本 的 成 分 、 (i)官 能 性 ポ リ マ ー 、 (ii)架 橋 剤 、 お よ び (iii)触 媒
を 混 合 す る と す ぐ に 始 ま る 。 し た が っ て 、 相 当 量 の 架 橋 が 開 始 さ れ る 前 に 粒 子 形 成 を 確 実
に 完 了 さ せ る た め に 、 何 か の 手 だ て を 講 じ な け れ ば な ら な い 。 こ れ は 、 触 媒 阻 害 剤 を 使 用
す る こ と に よ っ て 、 ま た は 乳 化 の 後 に 触 媒 を 添 加 す る こ と に よ っ て 達 成 で き る 。 場 合 に よ
っ て は 、 架 橋 反 応 の 速 度 を 増 加 さ せ た め に エ マ ル シ ョ ン を 加 熱 す る 。 架 橋 が 完 了 す れ ば 、
水 を 除 去 し て 粒 子 を 採 集 す る 。 水 の 除 去 は 、 真 空 蒸 発 や ス プ レ ー ド ラ イ の よ う な 方 法 を 使
用 し て 達 成 で き る 。 真 空 蒸 発 で は 、 真 空 下 で 熱 を 付 与 し 攪 拌 を 行 な う た め に ミ キ サ ー を 使
用 す る 。 し か し 、 ス プ レ ー ド ラ イ が 、 効 率 が 高 く 、 連 続 的 に 操 作 が 可 能 な の で 、 好 ま し い
方 法 で あ る 。
【 ０ ０ ３ ２ 】
　 本 出 願 中 の 実 施 例 に 使 用 さ れ る 第 2の ケ イ 素 系 の 乳 化 剤 は 、 一 般 に 米 国 特 許 第 4853474号
(1989年 8月 1日 )お よ び 第 5136068号 (1992年 8月 4日 )(ど ち ら も こ の よ う な 部 分 的 に 架 橋 さ れ
た 組 成 物 を 製 造 す る 方 法 を 教 示 し て い る )に 詳 細 に 記 載 さ れ る シ リ コ ー ン 組 成 物 で あ る 。
こ れ ら の 組 成 物 は 、 ダ ウ コ ー ニ ン グ 社 (Midland, Michigan)な ど の 供 給 業 者 か ら 商 業 ベ ー
ス で 容 易 に 入 手 す る こ と も 可 能 で あ る 。
【 ０ ０ ３ ３ 】
　 本 明 細 書 で 、 用 語 「 有 機 乳 化 剤 」 は 、 ケ イ 素 原 子 を 含 む 乳 化 剤 を 除 外 す る も の と す る 。
有 機 乳 化 剤 は 、 一 方 で は 非 イ オ ン 性 表 面 活 性 剤 で あ る 。 適 切 な 非 イ オ ン 性 表 面 活 性 剤 の タ
イ プ を 挙 げ る と 、 カ ル ボ キ シ ル 化 ア ル コ ー ル エ ト キ シ レ ー ト 、 カ ル ボ キ シ ル 化 ア ル キ ル フ
ェ ノ ー ル エ ト キ シ レ ー ト 、 エ ト キ シ 化 ア ル コ ー ル 、 エ ト キ シ 化 脂 肪 酸 、 エ ト キ シ 化 脂 肪 酸
エ ス テ ル 、 エ ト キ シ 化 油 脂 、 グ リ セ ロ ー ル エ ス テ ル 、 ポ リ グ リ セ ロ ー ル 脂 肪 酸 エ ス テ ル 、
エ ト キ シ 化 グ リ セ ロ ー ル エ ス テ ル 、 ソ ル ビ タ ン 誘 導 体 、 ス ク ロ ー ス エ ス テ ル お よ び 誘 導 体
、 な ら び に グ ル コ ー ス エ ス テ ル お よ び 誘 導 体 が あ る 。 本 発 明 の も っ と も 代 表 的 な 有 機 乳 化
剤 の 例 を 挙 げ る と 、 EMULSYNT1055な ど の エ ト キ シ 化 脂 肪 酸 エ ス テ ル 、 お よ び ツ イ ー ン 20な
ど の ソ ル ビ タ ン 誘 導 体 が あ る 。 EMULSYNT1055は 、 具 体 的 に は ポ リ グ リ セ ロ ー ル 脂 肪 酸 エ ス
テ ル と エ ト キ シ 化 脂 肪 酸 エ ス テ ル 、 す な わ ち ポ リ グ リ セ ロ ー ル ー 4オ レ エ ー ト お よ び PEG-8
プ ロ ピ レ ン グ リ コ ー ル コ コ エ ー ト の 混 合 物 で あ る 。 一 方 、 ツ イ ー ン 20は 、 ポ リ オ キ シ エ チ
レ ン (20)ソ ル ビ タ ン モ ノ ラ ウ レ ー ト で あ る 。
【 ０ ０ ３ ４ 】
　 水 溶 性 ビ タ ミ ン お よ び 水 溶 性 薬 物 は 、 本 発 明 に よ る 組 成 物 中 に 取 り 込 む こ と が で き る 代
表 的 な 活 性 成 分 の 例 で あ る 。 そ の 中 に は 、 ビ タ ミ ン B 1 、 ビ タ ミ ン B 2 、 ビ タ ミ ン B 6 、 ビ タ ミ
ン B 1 2 、 ナ イ ア シ ン 、 葉 酸 、 ビ オ チ ン 、 お よ び パ ン ト テ ン 酸 が あ る 。
【 ０ ０ ３ ５ 】
　 更 に 、 配 合 物 は ビ タ ミ ン お よ び 薬 物 な ど の 油 溶 性 活 性 成 分 も 含 む こ と が で き る 。 そ の 中
に は 、 ビ タ ミ ン E、 ト コ フ ェ ロ ー ル 、 ビ タ ミ ン Eの エ ス テ ル 、 α -ト コ フ ェ ロ ー ル 、 β -ト コ
フ ェ ロ ー ル 、 γ -ト コ フ ェ ロ ー ル 、 Δ -ト コ フ ェ ロ ー ル 、 ト コ フ ェ ル ゾ ラ ン 、 酢 酸 ト コ フ ェ
リ ル 、 パ ル ミ チ ン 酸 ト コ フ ェ リ ル 、 リ ノ ー ル 酸 ト コ フ ェ リ ル 、 ニ コ チ ン 酸 ト コ フ ェ リ ル 、
コ ハ ク 酸 ト コ フ ェ リ ル 、 お よ び そ れ ら の 混 合 物 が あ る 。
【 ０ ０ ３ ６ 】
　 本 明 細 書 で 、 用 語 「 塩 」 は 、 電 解 質 と 一 般 に 呼 ば れ る 化 合 物 を 含 む 無 機 塩 ま た は 有 機 塩
を 意 味 す る も の で あ る 。
【 ０ ０ ３ ７ 】
　 適 切 な 無 機 塩 の 例 を い く つ か 挙 げ る と 、 塩 化 カ ル シ ウ ム 、 硫 酸 マ グ ネ シ ウ ム 、 塩 化 マ グ
ネ シ ウ ム 、 硫 酸 ナ ト リ ウ ム 、 チ オ 硫 酸 ナ ト リ ウ ム 、 塩 化 ナ ト リ ウ ム 、 リ ン 酸 ナ ト リ ウ ム 、
塩 化 ア ン モ ニ ウ ム 、 炭 酸 ア ン モ ニ ウ ム 、 硫 酸 鉄 、 硫 酸 ア ル ミ ニ ウ ム 、 塩 化 ア ル ミ ニ ウ ム 、
塩 化 ア ル ミ ニ ウ ム 水 和 物 、 塩 化 ア ル ミ ニ ウ ム 三 二 水 和 物 、 二 塩 化 ア ル ミ ニ ウ ム 水 和 物 、 四
塩 化 ア ル ミ ニ ウ ム ジ ル コ ニ ウ ム ハ イ ド レ ッ ク ス グ リ シ ン 、 三 塩 化 ア ル ミ ニ ウ ム ジ ル コ ニ ウ
ム 水 和 物 、 四 塩 化 ア ル ミ ニ ウ ム ジ ル コ ニ ウ ム 水 和 物 、 五 塩 化 ア ル ミ ニ ウ ム ジ ル コ ニ ウ ム 水
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和 物 、 お よ び 六 塩 化 ア ル ミ ニ ウ ム ジ ル コ ニ ウ ム 水 和 物 が あ る 。
【 ０ ０ ３ ８ 】
　 適 切 な 有 機 塩 の 例 を い く つ か 挙 げ る と 、 乳 酸 ナ ト リ ウ ム ア ル ミ ニ ウ ム 、 酢 酸 ナ ト リ ウ ム
、 デ ヒ ド ロ 酢 酸 ナ ト リ ウ ム 、 ブ ト キ シ エ ト キ シ 酢 酸 ナ ト リ ウ ム 、 カ プ リ ル 酸 ナ ト リ ウ ム 、
ク エ ン 酸 ナ ト リ ウ ム 、 乳 酸 ナ ト リ ウ ム 、 ジ ヒ ド ロ キ シ グ リ シ ン ナ ト リ ウ ム 、 グ ル コ ン 酸 ナ
ト リ ウ ム 、 グ ル タ ミ ン 酸 ナ ト リ ウ ム 、 ヒ ド ロ キ シ メ タ ン 硫 酸 ナ ト リ ウ ム 、 シ ュ ウ 酸 ナ ト リ
ウ ム 、 石 灰 酸 ナ ト リ ウ ム 、 プ ロ ピ オ ン 酸 ナ ト リ ウ ム 、 サ ッ カ リ ン ナ ト リ ウ ム 、 サ リ チ ル 酸
ナ ト リ ウ ム 、 サ ル コ シ ン ナ ト リ ウ ム 、 ト ル エ ン ス ル ホ ン 酸 ナ ト リ ウ ム 、 ア ス パ ラ ギ ン 酸 マ
グ ネ シ ウ ム 、 プ ロ ピ オ ン 酸 カ ル シ ウ ム 、 サ ッ カ リ ン カ ル シ ウ ム 、 d-サ ッ カ リ ン 酸 カ ル シ ウ
ム 、 チ オ グ リ コ ー ル 酸 カ ル シ ウ ム 、 カ プ リ ル 酸 ア ル ミ ニ ウ ム 、 ク エ ン 酸 ア ル ミ ニ ウ ム 、 二
酢 酸 ア ル ミ ニ ウ ム 、 グ リ シ ン ア ル ミ ニ ウ ム 、 乳 酸 ア ル ミ ニ ウ ム 、 メ チ オ ニ ン ア ル ミ ニ ウ ム
、 フ ェ ノ ス ル ホ ン 酸 ア ル ミ ニ ウ ム 、 ア ス パ ラ ギ ン 酸 カ リ ウ ム 、 フ タ ル 酸 水 素 カ リ ウ ム 、 酒
石 酸 水 素 カ リ ウ ム 、 グ リ コ 硫 酸 カ リ ウ ム 、 ソ ル ビ ン 酸 カ リ ウ ム 、 チ オ グ リ コ ー ル 酸 カ リ ウ
ム 、 ト ル エ ン ス ル ホ ン 酸 カ リ ウ ム 、 お よ び 乳 酸 マ グ ネ シ ウ ム が あ る 。
【 ０ ０ ３ ９ 】
　 エ マ ル シ ョ ン は 微 生 物 汚 染 を 受 け や す い の で 、 組 成 物 の 任 意 選 択 成 分 と し て 保 存 剤 が 必
要 と な り 得 る 。 い く つ か の 使 用 可 能 な 代 表 例 を 挙 げ る と 、 ホ ル ム ア ル デ ヒ ド 、 サ リ チ ル 酸
、 フ ェ ノ キ シ エ タ ノ ー ル 、 DMDMヒ ダ ン ト イ ン (1,3-ジ メ チ ロ ー ル -5,5-ジ メ チ ル ヒ ダ ン ト イ
ン )、 5-ブ ロ モ -5-ニ ト ロ -1,3-ジ オ キ サ ン 、 メ チ ル パ ラ ベ ン 、 プ ロ ピ ル パ ラ ベ ン 、 ソ ル ビ
ン 酸 、 イ ミ ダ ゾ リ ジ ニ ル ウ レ ア (GERMALL(登 録 商 標 )IIの 名 前 で Sutton Laboratories(Chat
ham, New Jersey)に よ り 販 売 )、 安 息 香 酸 ナ ト リ ウ ム 、 5-ク ロ ロ -2-メ チ ル -4-イ ソ チ ア ゾ
リ ン -3-オ ン (KATHON CG(登 録 商 標 )の 名 前 で Rohm & Haas Company(Philadelphia, Pennsyl
vania)に よ り 販 売 )、 お よ び カ ル バ ミ ン 酸 ヨ ー ド プ ロ ピ ニ ル ブ チ ル (GLYCACIL(登 録 商 標 )L
の 名 前 で Lonza Incorporated(Fair Lawn, New Jersey)に よ り 販 売 )が あ る 。
【 ０ ０ ４ ０ 】
　 凍 結 /解 凍 安 定 剤 を 、 組 成 物 の 任 意 選 択 成 分 と し て 含 む こ と が 可 能 で あ り 、 こ れ に は エ
チ レ ン グ リ コ ー ル 、 プ ロ ピ レ ン グ リ コ ー ル 、 グ リ セ ロ ー ル 、 お よ び ト リ メ チ レ ン グ リ コ ー
ル な ど の 化 合 物 が 含 ま れ る 。
【 ０ ０ ４ １ 】
　 エ マ ル シ ョ ン に 含 め る こ と が で き る 別 の 任 意 選 択 成 分 は 、 腐 食 防 止 剤 で あ り ア ル カ ノ ー
ル ア ミ ン 、 ジ チ オ リ ン 酸 亜 鉛 な ど の 無 機 リ ン 酸 塩 、 無 機 亜 リ ン 酸 塩 、 亜 硝 酸 ナ ト リ ウ ム な
ど の 無 機 硝 酸 塩 、 シ リ ケ ー ト 、 シ リ コ ネ ー ト 、 ア ル キ ル リ ン 酸 ア ミ ン 、 ド デ セ ニ ル コ ハ ク
酸 無 水 物 な ど の 無 水 コ ハ ク 酸 、 コ ハ ク 酸 ア ミ ン 、 ス ル ホ ン 酸 ナ ト リ ウ ム や ス ル ホ ン 酸 カ ル
シ ウ ム な ど の ア ル カ リ 土 類 の ス ル ホ ン 酸 塩 な ど が あ る 。
【 ０ ０ ４ ２ 】
　 エ チ レ ン ジ ア ミ ン 四 酢 酸 (EDTA)や ニ ト リ ロ 三 酢 酸 (NTA)な ど の キ レ ー ト 剤 も 含 め る こ と
が 可 能 で あ る 。
【 ０ ０ ４ ３ 】
　 本 発 明 に よ る 組 成 物 は 、 油 相 Aと 水 相 Bの 様 々 な 成 分 を 重 量 %で 表 し て 下 記 の 代 表 的 な 量
で 混 合 し て 形 成 す る こ と が で き る 。 (i)シ リ コ ー ン 乳 化 剤 0.2～ 3.0%(溶 媒 を 含 め ず 、 乳 化
剤 100%に 対 し て );(ii)揮 発 性 シ リ コ ー ン 20～ 80%;(iii)シ リ コ ー ン ゴ ム 0～ 8%(溶 媒 を 含 め
ず 、 ゴ ム 100%に 対 し て );(iv)シ リ コ ー ン エ ラ ス ト マ ー 0.2～ 10%(溶 媒 を 含 め ず 、 エ ラ ス ト
マ ー 100%に 対 し て );(v)本 発 明 に よ ら な い 組 成 物 用 の シ リ コ ー ン ゴ ム 粉 末 0～ 5%;(vi)油 相
と 水 相 に 使 用 さ れ る 乳 化 剤 を 含 め た 有 機 乳 化 剤 0.1～ 4%;(vii)水 15～ 75%;(viii)電 解 質 (た
と え ば 塩 化 ナ ト リ ウ ム )0.1～ 3%;(ix)キ レ ー ト 剤 (た と え ば EDTA)ま た は 任 意 選 択 の 成 分 0.1
～ 3%、 お よ び (x)活 性 成 分 (た と え ば ビ タ ミ ン )0.1～ 8%。
【 ０ ０ ４ ４ 】
　 本 発 明 に よ る 組 成 物 は 、 機 械 的 に 調 製 す る こ と が で き る 。 こ れ は 、 単 に 油 相 と 水 相 を 互
い に 混 合 し 、 実 験 室 用 ホ モ ジ ェ ナ イ ザ ー ま た は 強 い 攪 拌 を 与 え る そ の 他 の 装 置 を 使 用 し て
相 混 合 物 を 均 一 化 す る も の で あ る 。

10

20

30

40

50

(8) JP 2005-514391 A 2005.5.19



【 ０ ０ ４ ５ 】
　 下 記 実 施 例 は 、 本 発 明 を よ り 詳 細 に 例 示 す る た め に 示 し た も の で あ る 。
【 ０ ０ ４ ６ 】
　 表 2に 記 載 し た よ う に 、 3種 の ビ タ ミ ン Eの W/O組 成 物 を 調 製 し た 。 組 成 物 を 製 造 す る た め
に 使 用 し た 成 分 を 、 そ の 量 (重 量 %)で 表 し て あ る 。 比 較 例 Iお よ び IIは 、 ほ と ん ど す ぐ に 分
離 の 徴 候 を 示 し 、 ま た は 約 2日 以 内 に 色 変 化 を 呈 し た 。 し か し 、 本 発 明 に よ る 実 施 例 IIIの
W/O組 成 物 は 、 50℃ で 貯 蔵 し た 場 合 は 約 7週 間 の 期 間 、 室 温 で 貯 蔵 し た 場 合 は 5カ 月 の 長 期
間 安 定 で あ っ た 。
【 ０ ０ ４ ７ 】
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【 表 ２ 】
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
　
【 ０ ０ ４ ８ 】
　 比 較 例 Iで は 、 ト コ フ ェ ロ ー ル を 添 加 し た 場 合 、 粘 度 が 低 下 し 、 ほ と ん ど す ぐ に 分 離 を
起 こ す こ と が 観 察 さ れ た 。 比 較 例 IIで は 、 粘 度 に 若 干 の 低 下 が 観 察 さ れ た だ け で あ っ た 。
比 較 例 IIで 使 用 し た シ リ コ ー ン ゴ ム 粉 末 は 、 後 で 添 加 し た こ と を 指 摘 し て お く 。 し か し 、
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比 較 例 IIの W/O組 成 物 は 、 わ ず か 数 日 間 し か 安 定 性 を 保 持 し な か っ た 。 本 発 明 に よ る 実 施
例 IIIで は 、 W/O組 成 物 の 粘 度 は 、 組 成 物 を 調 製 す る 全 プ ロ セ ス を 通 し て 安 定 性 を 保 持 し た
。 W/O組 成 物 は 、 プ ラ ス チ ッ ク 容 器 中 室 温 で の 5カ 月 間 の 貯 蔵 の 間 、 安 定 性 を 保 持 し た 。
【 ０ ０ ４ ９ 】
　 表 2に 示 し た 3種 の W/O組 成 物 の 調 製 に は 、 分 量 100gを 使 用 し た 。 こ れ ら W/O組 成 物 を 、 シ
リ コ ー ン 乳 化 剤 と 揮 発 性 シ リ コ ー ン 、 シ リ コ ー ン ゴ ム 、 シ リ コ ー ン エ ラ ス ト マ ー 、 お よ び
/ま た は 、 一 部 の 組 成 物 で 油 相 Aを 形 成 す る た め に 使 用 し た シ リ コ ー ン ゴ ム 粉 末 、 第 1有 機
乳 化 剤 を 混 ぜ 合 せ て 調 製 し た 。 水 相 Bを 形 成 す る た め に 使 用 し た 成 分 は 、 別 の 容 器 中 に 分
散 さ せ た 。 水 相 Bを ゆ っ く り 油 相 Aに 添 加 し 、 渦 巻 き 状 態 で 攪 拌 し た 。 相 Bを 油 相 Aに 添 加 す
る 時 間 は 、 約 15～ 20分 で あ っ た 。 次 に 、 合 わ せ た 相 Aと Bを 、 さ ら に 15～ 20分 間 互 い に 混 合
し て 、 最 終 的 な W/O組 成 物 を 形 成 し た 。
【 ０ ０ ５ ０ 】
　 比 較 例 Iお よ び IIは そ れ ぞ れ 、 シ リ コ ー ン 成 分 、 す な わ ち シ リ コ ー ン ゴ ム 粉 末 が 、 ケ イ
素 原 子 、 す な わ ち 末 端 に ビ ニ ル 基 を も つ シ リ コ ー ン を 含 む 不 飽 和 化 合 物 で あ る 架 橋 剤 を 使
用 し て 得 た 組 成 物 で あ る 、 W/O乳 濁 剤 を 示 す こ と に 留 意 さ れ た い 。 対 照 的 に 、 本 発 明 に よ
る 実 施 例 の 実 施 例 IIIは 、 シ リ コ ー ン ゴ ム 粉 末 は 省 い て あ り 、 そ の 代 わ り 、 α ,ω -ジ エ ン
架 橋 シ リ コ ー ン エ ラ ス ト マ ー を 使 用 し て い る 。
【 ０ ０ ５ １ 】
　 本 発 明 に 従 っ て 調 製 し た 組 成 物 は 、 様 々 な 一 般 用 医 薬 品 (OTC)パ ー ソ ナ ル ケ ア 用 品 に 使
用 で き る 。 制 汗 剤 、 消 臭 剤 、 ス キ ン ク リ ー ム 、 ス キ ン ケ ア ロ ー シ ョ ン 、 保 湿 剤 、 ア ク ネ ま
た は 皴 取 り 剤 な ど の 美 顔 用 処 置 剤 、 パ ー ソ ナ ル お よ び 美 顔 用 ク レ ン ジ ン グ 剤 、 バ ス オ イ ル
、 香 水 、 コ ロ ン 、 に お い 袋 、 日 焼 け 止 め 、 プ レ お よ び ア フ タ ー シ ェ ー ブ ロ ー シ ョ ン 、 液 体
石 鹸 、 髭 剃 り 石 鹸 、 髭 剃 り 剃 刀 、 頭 髪 シ ャ ン プ ー 、 頭 髪 コ ン デ ィ シ ョ ナ ー 、 頭 髪 ス プ レ ー
、 ム ー ス 、 パ ー マ ネ ン ト 剤 、 脱 毛 剤 、 キ ュ ー テ ィ ク ル コ ー ト 剤 、 メ ー ク ア ッ プ 品 、 カ ラ ー
化 粧 品 、 フ ァ ン デ ー シ ョ ン 、 ブ ラ ッ シ ャ ー 、 口 紅 、 リ ッ プ ク リ ー ム 、 ア イ ラ イ ナ ー 、 マ ス
カ ラ 、 オ イ ル リ ム ー バ ー 、 カ ラ ー 化 粧 品 リ ム ー バ ー 、 お よ び パ ウ ダ ー に 使 用 で き る 。 こ れ
ら の 組 成 物 は ま た 、 薬 剤 、 殺 虫 剤 、 除 草 剤 、 農 薬 の 担 体 と し て 、 ま た 様 々 な タ イ プ の 水 溶
性 お よ び 油 溶 性 物 質 を 、 親 水 性 の 系 お よ び 疎 水 性 の 系 に 取 り 込 む た め に 有 用 で あ る 。
【 ０ ０ ５ ２ 】
　 本 発 明 の 本 質 的 特 徴 か ら 逸 脱 せ ず に 、 本 明 細 書 に 記 載 し た 化 合 物 、 組 成 物 お よ び 方 法 に
他 の 変 更 を 加 え る こ と が で き る 。 本 明 細 書 に 具 体 的 に 例 示 し た 本 発 明 の 実 施 の 形 態 は 、 単
な る 例 示 で あ っ て 、 添 付 の 特 許 の 請 求 の 範 囲 に 定 義 さ れ た も の 以 外 、 そ の 範 囲 を 制 限 す る
も の で は な い 。

【 手 続 補 正 書 】
【 提 出 日 】 平 成 15年 10月 29日 (2003.10.29)
【 手 続 補 正 １ 】
【 補 正 対 象 書 類 名 】 特 許 請 求 の 範 囲
【 補 正 対 象 項 目 名 】 全 文
【 補 正 方 法 】 変 更
【 補 正 の 内 容 】
【 特 許 請 求 の 範 囲 】
【 請 求 項 １ 】
　 連 続 油 相 に 不 連 続 水 相 を 分 散 さ せ た 油 中 水 (W/O)型 エ マ ル シ ョ ン を 含 む 組 成 物 で あ っ て
、 前 記 W/O型 エ マ ル シ ョ ン の 連 続 油 相 は 、
　

直 鎖 シ リ コ ー ン ポ リ エ ー テ ル 、
　 α ,ω -ジ エ ン 架 橋 シ リ コ ー ン エ
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ポ リ オ キ シ エ チ レ ン ま た は ポ リ オ キ シ エ チ レ ン と ポ リ オ キ シ プ ロ ピ レ ン の コ ポ リ マ ー 単
位 が シ ロ キ サ ン 骨 格 上 に グ ラ フ ト さ れ て い る 熊 手 タ イ プ の 構 造 を 有 す る か 、 ま た は 、 ABA
ブ ロ ッ ク コ ポ リ マ ー 構 造 (式 中 、 Aは ポ リ エ ー テ ル 部 分 、 Bは シ ロ キ サ ン 部 分 を 表 す )を 有 す
る

そ の 構 造 中 に オ キ シ ア ル キ レ ン 単 位 を 有 さ な い 非 乳 化 性



ラ ス ト マ ー 、 お よ び
　

非 イ オ ン 性 有 機 乳 化 剤
を 含 み 、 前 記 W/O型 エ マ ル シ ョ ン は 、 ケ イ 素 原 子 を 含 む 不 飽 和 化 合 物 を 使 用 し て 調 製 し た
シ リ コ ー ン エ ラ ス ト マ ー を 含 ま な い 組 成 物 。
【 請 求 項 ２ 】
　 前 記 W/O型 エ マ ル シ ョ ン の 不 連 続 水 相 ま た は W/O型 エ マ ル シ ョ ン の 連 続 油 相 が 、 そ れ ぞ れ
水 溶 性 活 性 成 分 ま た は 油 溶 性 活 性 成 分 を 含 む 、 請 求 項 1に 記 載 の 組 成 物 。
【 請 求 項 ３ 】
　 前 記 活 性 成 分 が 、 ビ タ ミ ン B 1 、 ビ タ ミ ン B 2 、 ビ タ ミ ン B 6 、 ビ タ ミ ン B 1 2 、 ナ イ ア シ ン 、
葉 酸 、 ビ オ チ ン 、 パ ン ト テ ン 酸 、 ビ タ ミ ン E、 ト コ フ ェ ロ ー ル 、 α -ト コ フ ェ ロ ー ル 、 β -
ト コ フ ェ ロ ー ル 、 γ -ト コ フ ェ ロ ー ル 、 Δ -ト コ フ ェ ロ ー ル 、 ト コ フ ェ ル ゾ ラ ン 、 酢 酸 ト コ
フ ェ リ ル 、 パ ル ミ チ ン 酸 ト コ フ ェ リ ル 、 リ ノ ー ル 酸 ト コ フ ェ リ ル 、 ニ コ チ ン 酸 ト コ フ ェ リ
ル 、 コ ハ ク 酸 ト コ フ ェ リ ル 、 お よ び そ れ ら の 混 合 物 か ら な る 群 か ら 選 択 さ れ る 請 求 項 2に
記 載 の 組 成 物 。
【 請 求 項 ４ 】
　 前 記 W/O型 エ マ ル シ ョ ン の 連 続 油 相 が 、 直 鎖 シ リ コ ー ン ポ リ エ ー テ ル 0.2～ 3.0重 量 %、 α
,ω -ジ エ ン 架 橋 シ リ コ ー ン エ ラ ス ト マ ー 0.2～ 10重 量 %、 お よ び 非 イ オ ン 性 有 機 乳 化 剤 0.1
～ 4.0重 量 %を 含 み 、 前 記 W/O型 エ マ ル シ ョ ン の 残 量 と し て 溶 媒 お よ び 水 を 含 む 、 請 求 項 1に
記 載 の 組 成 物 。
【 請 求 項 ５ 】
　 前 記 溶 媒 が 、 式 (R''' 2 SiO) d を 有 す る 揮 発 性 環 状 ア ル キ ル シ ロ キ サ ン ま た は 式 R''' 3 SiO(
R''' 2 SiO) e SiR''' 3 (式 中 、 R''' は 1～ 6個 の 炭 素 原 子 を 含 む ア ル キ ル 基 、 dは 3～ 6、 お よ び
eは 0～ 5)を 有 す る 揮 発 性 直 鎖 ア ル キ ル シ ロ キ サ ン で あ る 請 求 項 4に 記 載 の 組 成 物 。
【 請 求 項 ６ 】
　 前 記 溶 媒 が 、 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 、 ド デ カ メ チ ル シ ク ロ ヘ キ サ シ ロ キ サ ン 、 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 、 ド デ
カ メ チ ル ペ ン タ 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 か ら な る 群 か ら 選 択 さ れ る 、 請 求 項 5に 記 載 の 組 成 物 。
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カ ル ボ キ シ ル 化 ア ル コ ー ル エ ト キ シ レ ー ト 、 カ ル ボ キ シ ル 化 ア ル キ ル フ ェ ノ ー ル エ ト キ
シ レ ー ト 、 エ ト キ シ 化 ア ル コ ー ル 、 エ ト キ シ 化 脂 肪 酸 、 エ ト キ シ 化 脂 肪 酸 エ ス テ ル 、 エ ト
キ シ 化 油 脂 、 グ リ セ ロ ー ル エ ス テ ル 、 ポ リ グ リ セ ロ ー ル 脂 肪 酸 エ ス テ ル 、 エ ト キ シ 化 グ リ
セ ロ ー ル エ ス テ ル 、 ソ ル ビ タ ン 誘 導 体 、 ス ク ロ ー ス エ ス テ ル お よ び 誘 導 体 、 な ら び に グ ル
コ ー ス エ ス テ ル お よ び 誘 導 体 か ら な る 群 か ら 選 択 さ れ る
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