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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　連鎖伸長反応性末端基を有する少なくとも１つのポリシロキサン、該ポリシロキサンと
連鎖伸長反応によって反応する少なくとも１つのオルガノシリコン物質、及び該連鎖伸長
反応用の金属含有触媒を混合して組成物（Ｉ）を形成し、該組成物（Ｉ）を少なくとも１
つの界面活性剤、及び水と混合して混合物を形成し、次いで該混合物を乳化させ、乳化さ
れた油滴中で連鎖伸長反応による重合をさせることを特徴とする、水中シリコーンエマル
ジョンの製造方法。
【請求項２】
　連鎖伸長反応性末端基を有する少なくとも１つのポリシロキサン、該ポリシロキサンと
連鎖伸長反応によって反応する少なくとも１つのオルガノシリコン物質、該連鎖伸長反応
用の金属含有触媒、及び界面活性剤を混合して組成物（Ｉ’）を形成し、組成物（Ｉ’）
を水と混合して混合物を形成し、次いで該混合物を乳化させ、乳化された油滴中で連鎖伸
長反応による重合をさせることを特徴とする、水中シリコーンエマルジョンの製造方法。
【請求項３】
　前記ポリシロキサンの連鎖伸長反応性末端基が脂肪族不飽和基であり、前記オルガノシ
リコン物質がＳｉ－Ｈ基を少なくとも１つ有するポリシロキサンであり、前記触媒が白金
又はロジウムを含有する触媒であることを特徴とする、請求項１又は２に記載の方法。
【請求項４】
　前記ポリシロキサンの連鎖伸長反応性末端基がＳｉ－ＯＨ基であり、前記オルガノシリ
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コン物質が少なくとも１つのアルコキシ基を有するポリシロキサンであり、前記触媒が金
属を含有する触媒であることを特徴とする、請求項１又は２に記載の方法。
【発明の詳細な説明】
【０００１】
【発明の属する技術分野】
本発明は、水中シリコーンエマルジョンの製造方法に関するものである。より詳細には、
本発明は、水に懸濁されたシリコーンの小滴の内部で、連鎖伸長によって、シリコーンが
重合する、簡単な水中シリコーンエマルジョンの製造方法に関するものである。
【０００２】
【従来の技術及び発明が解決しようとする課題】
水中シリコーンエマルジョン（以下、「ｓ／ｗエマルジョン」）を製造するための幾つか
の技術が、当該技術分野で知られている。１つの技術である、エルジョン重合は、例えば
、欧州特許出願第２６８９８２号、同第４５９５００号及び同第６９８６３３号に記載さ
れている。この方法は、低分子量のシリコーンと、陰イオン又は陽イオン界面活性剤を、
高剪断発生装置中で、乳化させることを必要とする。シリコーンは、強酸又は塩基の添加
によって重合させられるが、昇温下であることが多い。この方法は、比較的高分子量の水
中シリコーン系ポリマー（例えば＜９０００００ｍｍ2 ／ｓ）エマルジョンを生成し得る
。
【０００３】
　しかしながら、エマルジョン重合は、多くの欠点を有している。例えば、エマルジョン
重合方法の重合は、シリコーンと水の界面で生じる。この様なので、重合の速度が、表面
積が大きいために、より小さめな粒子でより速く、従って、大きい粒径の、高分子量の水
中シリコーン系ゴムエマルジョンを製造するのは不可能である。同様に、エマルジョン重
合は、不利である多くの製造工程及び／又は物質を要する。例えば、エマルジョン重合は
、長いバッチ時間や、苛性物質（中和させられなければならない、強酸又は塩基触媒）を
必要とする。最後に、エマルジョン重合から得られるエマルジョンは、その製造に使用さ
れる物質のために、有用性が制限され得る。例えば、これらのエマルジョンに使用される
陰イオン又は陽イオン界面活性剤は、皮膚に炎症をおこさせ、それらは、エマルジョンが
混合される製品の安定性に影響を与え得る。
【０００４】
ｓ／ｗエマルジョンを製造するための第２の技術は、機械的なエマルジョンである。この
方法では、シリコーン系ポリマーは、様々な界面活性剤及び水を用いて、機械的に乳化さ
せられる。この方法では、様々な粒径のシリコーン系留分が高い、陰イオン、陽イオン、
非イオン又は両性エマルジョンを製造することができる。同様に、この方法は、製造時間
が比較的短く、製造に加熱又は中和工程を必要としない点で、エマルジョン重合よりも有
利である。
【０００５】
しかしながら、機械的なエマルジョンは、混合機によって引き起こされる剪断応力によっ
て制限される。例えば、従来の混合機は、２５℃で約６０００００ｍｍ2 ／ｓの粘度のシ
リコーン系ポリマーに限定されることが多い。
【０００６】
【課題を解決するための手段】
我々は、より望まれるｓ／ｗエマルジョンの製造方法、及び、広範囲の物理的特徴を有す
る新規なｓ／ｗエマルジョンをここで見出した。
【０００７】
　本発明は、その見地の１つに、（Ｉ）少なくとも１つのポリシロキサン、該ポリシロキ
サンと連鎖伸長反応によって反応する少なくとも１つのオルガノシリコン物質、及び、連
鎖伸長反応用の金属を含有する触媒を含む組成物、（ＩＩ）少なくとも１つの界面活性剤
、及び、（ＩＩＩ）水からなる物質を混合して、混合物を形成させて、次いで該混合物を
乳化させ、乳化された油滴中で連鎖伸長反応による重合をさせることからなる、水中シリ
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コーンエマルジョンの製造方法を提供する。
【０００８】
本発明の方法によって製造されるｓ／ｗエマルジョンは、シリコーン留分をかなりの体積
有し、高分子量のシリコーンゴムを含有する大粒径を有する新規物質等の、非常に多種類
のシリコーン体積留分、粒径、及び、分子量を有し得る。その上、本発明の方法は、小滴
の内部のシリコーンの粒径及び分子量が独立したパラメーターである、エマルジョンを生
じさせる。
【０００９】
【発明の実施の形態】
本発明によると、混合物は、（Ｉ）少なくとも１つのポリシロキサン、該ポリシロキサン
と連鎖伸長反応によって反応する少なくとも１つのオルガノシリコン物質、及び、連鎖伸
長反応用の金属を含有する触媒を含む組成物、（ＩＩ）少なくとも１つの界面活性剤、及
び（ＩＩＩ）水を混合することによって、調製される。
【００１０】
　本発明による、（Ｉ）少なくとも１つのポリシロキサン、該ポリシロキサンと連鎖伸長
反応によって反応する少なくとも１つのオルガノシリコン物質、及び、連鎖伸長反応用の
金属を含有する触媒を含む組成物は、臨界的なものではなく、本発明で使用され得る連鎖
伸長反応によって重合するようなものである。この様な連鎖伸長反応は一般に、（１）他
のポリシロキサンの末端基と反応する末端基を有するポリシロキサン、又は、（２）シラ
ン等の連鎖伸長剤を用いて、鎖が伸長させられる反応性の末端基を有するポリシロキサン
を必要とする。代わりに、少量の連鎖伸長が、ポリシロキサンの末端でない部位で生じ得
る。
【００１１】
ポリシロキサン（ポリシロキサンはまた、シリコーン又はオルガノポリシロキサンとも呼
ばれる。）による、連鎖伸長反応は、当該技術分野において知られており、例えば、白金
又はロジウムを含有する触媒の存在下で、Ｓｉ－Ｈが脂肪族不飽和基と反応する、ヒドロ
シリル化反応を必要とし得る。その代わりに、反応は、金属を含有する触媒の存在下で、
アルコキシ基（例えばアルコキシシラン、シリケート又はアルコキシシロキサン）と、Ｓ
ｉ－ＯＨ（例えばポリマー）の反応を必要とし得る。更に他の反応は、水の存在下で、Ｃ
Ｈ3 ＣＯＯＳｉ－とＳｉ－ＯＨの反応を、Ｒ2 Ｃ＝ＮＯＳｉとＳｉ－ＯＨの反応を、又は
、金属を含有する触媒の存在下で、Ｓｉ－ＨとＳｉ－ＯＨの反応を必要とし得る。
上記反応で使用されるポリシロキサンは一般に、下記構造の実質的に直鎖状のポリマーか
らなる。：
【００１２】
【化１】

【００１３】
この構造において、それぞれのＲ及びＲ’は、独立に、アルキル（例えば、メチル、エチ
ル、プロピル又はブチル）、アリール（例えばフェニル）、又は、上記に記載される連鎖
伸長反応に必要な基（「反応性基」、例えば水素、ビニル、アリル又はヘキセニル等の脂
肪族不飽和基、ヒドロキシ、メトキシ、エトキシ又はプロポキシ等のアルコキシ、アルコ
キシ－アルコキシ、アセトキシ、アミノ等）等の、炭素原子を２０まで有する炭化水素基
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を表す。但し、平均で、ポリマー当たり、１～２の反応性基が（１と２を含む）存在して
おり、ｎは、１より大きい正数である。好ましくは過半数の、より好ましくは反応性基の
＞９０％、最も好ましくは＞９８％が、末端基、即ちＲ’である。
好ましくは、ｎは、２５℃で約１～約１×１０6 ｍｍ2 ／ｓの粘度のポリシロキサンを生
じる整数である。
【００１４】
望む場合には、ポリシロキサン（Ｉ）は、本発明に影響を与えずに、少量の分岐（例えば
、シロキサン単位の２ｍｏｌ％未満）を有していてもよい、即ち、ポリマーは「実質的に
直鎖状」である。更に、望む場合は、Ｒ及びＲ’基は、例えば、窒素を含有する基（例え
ば、アミノ基）、エポキシ基、硫黄を含有する基、ケイ素を含有する基、酸素を含有する
基等で置換されていてもよい。しかしながら、Ｒ基の少なくとも８０％がアルキルである
のが好ましく、アルキル基がメチル基であるのが、より好ましい。
【００１５】
連鎖伸長反応によってポリシロキサンと反応する、オルガノシリコン物質は、第２のポリ
シロキサン又は連鎖伸長剤として働く物質のどちらか一方である。オルガノシリコン物質
がポリシロキサンである場合、それはまた、上記に記載された構造（Ｉ）を有するのが一
般的であるであろう。しかしながら、この様な状況では、反応の１つのポリシロキサンは
、１つの反応性基からなり、第２のポリシロキサンは、第１と反応する第２の反応性基か
らなるであろう。
【００１６】
オルガノシリコン物質が、連鎖伸長剤からなる場合は、それは、シラン、シロキサン（例
えば、ジシロキサン又はトリシロキサン）又はシラザン等の物質であり得る。例えば、少
なくとも１つのＳｉ－ＯＨ基を有する、上記構造（Ｉ）によるポリシロキサンからなる組
成物は、スズ又はチタンを含有する触媒の存在下で、アルコキシシラン（例えば、ジアル
コキシシラン又はトリアルコキシシラン）を使用することによって鎖が伸長され得る。
【００１７】
上記連鎖伸長反応で使用される金属を含有する触媒は、特定の反応にとって固有であるこ
とが多い。しかしながら、この様な触媒は、当該技術分野において知られている。一般に
それらは、白金、ロジウム、スズ、チタン、銅、鉛等の金属を含有する物質である。
【００１８】
本発明の好ましい実施態様において、ポリシロキサンは、脂肪族不飽和基を少なくとも１
つ有する、好ましくは末端基を有しており、オルガノシリコン物質は、ヒドロシリル化触
媒の存在下で、Ｓｉ－Ｈ基を少なくとも１つ有する、好ましくは末端基を有する、シロキ
サン又はポリシロキサンである。脂肪族不飽和基を少なくとも１つ有するポリシロキサン
は、構造（Ｉ）を有している（式中、Ｒ、Ｒ’及びｎは上記に定義される通りであるが、
但し、平均で、ポリマー当たり、脂肪族不飽和基からなるＲ又はＲ’基が１～２（１と２
を含む）存在している。）。
【００１９】
代表的な脂肪族不飽和基としては、ビニル、アリル、ヘキセニル及びシクロヘキセニル、
又は、Ｒ”ＣＨ＝ＣＨＲ’”基（式中、Ｒ”はケイ素原子に結合した２価の脂肪族鎖を表
し、Ｒ’”は水素原子又はアルキル基を表す。）等が挙げられる。Ｓｉ－Ｈ基を少なくと
も１つ有するオルガノシリコン物質は、上記構造（Ｉ）を有しているのが好ましい（式中
、Ｒ、Ｒ’及びｎは上記に定義される通りであるが、但し、平均で、水素原子からなるＲ
又はＲ’基が１～２（１と２を含む）存在しており、ｎは、０又は正数である。）。この
物質は、ポリマーであっても、低めの分子量の物質、例えばシロキサン（例えば、ジシロ
キサン又はトリシロキサン）であってもよい。
【００２０】
脂肪族不飽和基を少なくとも１つ有するポリシロキサン、及び、Ｓｉ－Ｈ基を少なくとも
１つ有するオルガノシリコン物質は、ヒドロシリル化触媒の存在下で、反応する。この様
な触媒は、当該技術分野において知られており、例えば、白金やロジウムを含有する物質
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が挙げられ得る。これらの触媒は、シリカゲル又は粉末状の木炭等の担体上に担持された
白金又はロジウム、若しくは、塩化白金、白金と塩化白金酸との塩等の他の適当な化合物
等のいかなる公知の形態をとってもよい。好ましい物質は、オルガノシリコン系に分散が
容易であり、混合物の色に影響を与えないので、一般に入手可能な６水和物又は無水の形
態のどちらかの、塩化白金酸である。白金又はロジウムの錯体もまた使用され得り、例え
ば、塩化白金酸・６水和物とジビニルテトラメチルジシロキサンから調製される。一般に
、これらの触媒は、組成物（Ｉ）の重量を基準にして、約０．０００１～１０ｗｔ％の量
で使用される。
【００２１】
本発明の第２の好ましい実施態様において、ポリシロキサンは、Ｓｉ－ＯＨ基を少なくと
も１つ、好ましくは末端基を有しており、オルガノシリコン物質は、金属を含有する触媒
の存在下で、アルコキシ基を少なくとも１つ有する、好ましくはＳｉ－ＯＲ基を少なくと
も１つ有するシロキサン、又は、アルコキシ基を少なくと２つ有するアルコキシシランを
有する。この場合において、Ｓｉ－ＯＨ基を少なくとも１つ有するポリシロキサンは、構
造（Ｉ）を有している（式中、Ｒ、Ｒ’及びｎは上記に定義される通りであり、平均で、
ヒドロキシル基（ＯＨ）からなるＲ又はＲ’基が１～２（１と２を含む）存在している。
）。アルコキシ基を少なくとも１つ有するオルガノシリコン物質は、構造（Ｉ）を有し得
る（式中、Ｒ、Ｒ’及びｎは上記に定義される通りであり、平均で、例えば構造（ＯＲ）
の（式中、Ｒは上記に定義される通りである。）アルコキシ基からなるＲ又はＲ’基が１
～２（１と２を含む）存在しており、ｎは０又は正数である。）。代わりに、オルガノシ
リコン物質は、構造ＲｍＳｉ（ＯＲ）４－ｍ （式中、Ｒは上記に定義される通りであり
、ｍは０～２である。）のシランであり得る。アルコキシ基を含有する他の物質（例えば
、アルコキシ－アルコキシ）もまた、本発明中で使用され得る。
【００２２】
Ｓｉ－ＯＲとＳｉ－ＯＨとの反応のための様々な金属触媒が、当該技術分野において知ら
れており、例えば、有機スズ塩、チタン酸塩、若しくは、チタンキレート又は錯体等の有
機金属化合物等が使用され得る。触媒の例としては、オクタン酸スズ、ジラウリン酸ジブ
チルスズ、二酢酸ジブチルスズ、ジネオデカン酸ジメチルスズ、ジメトキシドジブチルス
ズ、トリセロチン酸イソブチルスズ、ジブチル酸ジメチルスズ、ジネオデカン酸ジメチル
スズ、酒石酸トリエチルスズ、オレイン酸スズ、ナフテン酸スズ、ブチル酸スズ、酢酸ス
ズ、安息香酸スズ、セバシン酸スズ、琥珀酸スズ、チタン酸テトラブチル、チタン酸テト
ライソプロピル、チタン酸テトラフェニル、チタン酸テトラオクタデシル、ナフテン酸チ
タン、チタン酸エチルトリエタノールアミン、チタニウムジイソプロピルジエチルアセト
アセテート、チタニウムジイソプロポキシジアセチルアセトナート、及び、チタニウムテ
トラアルコキサイド（但し、アルコキサイドはブトキシ又はプロポキシである。）等が挙
げられる。一般に、これらの触媒は、組成物（Ｉ）の重量を基準にして、約０．０００１
～１０ｗｔ％の量で使用される。
【００２３】
限られた数の化合物しか例示されていないが、少なくとも１つのポリシロキサン、該ポリ
シロキサンと連鎖伸長反応によって反応する少なくとも１つのオルガノシリコン物質、及
び、連鎖伸長反応用の金属を含有する触媒を含む、いかなる組成物も、本発明では使用さ
れ得る。
エマルジョンを形成させるために使用される混合物はまた、界面活性剤（ＩＩ）を少なく
とも１つ含有している。これは、非イオン界面活性剤、陽イオン界面活性剤、陰イオン界
面活性剤、アルキルポリサッカライド、両性界面活性剤等であり得る。
【００２４】
非イオン界面活性剤の例としては、ポリオキシアルキレンアルキルエーテル、ポリオキシ
アルキレンソルビタンアルキルエステル、ポリオキシアルキレンアルキルエステル、及び
ポリオキシアルキレンアルキルフェノールエーテル、ポリエチレングリコール、ポリプロ
ピレングリコール及びジエチレングリコール等が挙げられる。
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【００２５】
陽イオン界面活性剤の例としては、テトラメチルアンモニウヒドロキシド、オクチルトリ
メチルアンモニウムヒドロキシド、ドデシル－トリメチルアンモニウムヒドロキシド、ヘ
キサデシルトリメチルアンモニウムヒドロキシド、オクチルジメチルベンジルアンモニウ
ムヒドロキシド、デシルジメチルベンジルアンモニウムヒドロキシド、ジドデシルジメチ
ルアンモニウムヒドロキシド、ジオクタデシルジメチルアンモニウムヒドロキシド、タロ
ートリメチルアンモニウムヒドロキシド及びココトリメチルアンモニウムヒドロキシド等
の、水酸化第４級アンモニウム、並びに、これらの物質の対応する塩、脂肪酸アミン及び
アミド、並びにそれらの誘導体、及び、脂肪族脂肪酸アミン等の脂肪酸アミンとアミドの
塩、並びにそれらの誘導体、脂肪鎖を有する芳香族アミンの同族体、脂肪族ジアミンから
誘導される脂肪族アミド、二置換されたアミンから誘導される脂肪族アミド、エチレンジ
アミンの誘導体、アミノアルコールのアミド誘導体、長鎖の脂肪酸のアミン塩、二置換さ
れたジアミンの脂肪族アミドから誘導される第４級アンモニウム塩基、ベンズイミダゾリ
ンの第４級アンモニウム塩基、ピリジンの塩基性化合物、及び、その誘導体、スルホニウ
ム化合物、ベタインの第４級アンモニウム化合物、エチレンジアミンのウレタン、ポリエ
チレンジアミン及びポリプロパノールポリエタノールアミン等が挙げられる。
【００２６】
適する陰イオン界面活性剤の例としては、硫酸ラウリル等の硫酸アルキル、アクリル酸エ
ステル／アクリル酸アルキル（Ｃ１０～３０）クロスポリマー等のポリマー、ヘキシルベ
ンゼンスルホン酸、オクチルベンゼンスルホン酸、デシルベンゼンスルホン酸、ドデシル
ベンゼンスルホン酸、セチルベンゼンスルホン酸、及び、ミリスチルベンゼンスルホン酸
等の、アルキルベンゼンスルホン酸、及び、塩；モノアルキルポリオキエチレンエーテル
の硫酸エステル；アルキルナプチルスルホン酸；アルカリ金属のスルホレシネート、スル
ホン化されたココナッツ油酸のモノグリセリド等の、スルホン化された脂肪酸のグリセリ
ルエステル、スルホン化された１価のアルコールエステルの塩、アミノスルホン酸のアミ
ド、脂肪酸ニトリルのスルホン化された生成物、スルホン化された芳香族炭化水素、ホル
ムアルデヒドとナフタレンスルホン酸の縮合生成物、オクタヒドロアントラセンスルホン
酸ナトリウム、アルキルスルホン酸のアルカリ金属、スルホン酸エステル、及びスルホン
酸アルカリル等が挙げられる。
【００２７】
適するアルキルポリサッカライドの例としては、例えば、構造Ｒ１ －Ｏ－（Ｒ２Ｏ）ｍ

－（Ｇ）ｎの物質が挙げられる。式中、Ｒ１は、直鎖状又は分枝状のアルキル基、直鎖状
又は分枝状のアルケニル基、又はアルキルフェニル基を表し、Ｒ２はアルキレン基を表し
、Ｇは還元糖を表し、ｍは０又は正数を表し、ｎは上記した通り正数を表し、例えば、米
国特許第５０３５８３２号明細書に記載されている。
【００２８】
適する両性界面活性剤の例としては、ベタインコカミドプロピル及びヒドロキシ硫酸コカ
ミドプロピル等が挙げられる。
上記界面活性剤は、個々に使用してもよいし、組み合わせて使用してもよい。
【００２９】
エマルジョン中のシリコーンの粒径は、因子の中で、使用される界面活性剤の量及びタイ
プに依存する。使用される界面活性剤の量は、界面活性剤に依存して変わりうるが、一般
には、組成物（Ｉ）の全重量を基準にして、約１～３０ｗｔ％の量で使用される。
本発明のエマルジョンを形成させるのに使用される、最後の物質は、エマルジョンの連続
相を形成し、シリコーンの油滴が分散される水である。
【００３０】
望む場合は、他の物質を、エマルジョンのいずれかの相に添加してもよい。例えば、連鎖
伸長反応を助ける物質（例えば他の連鎖伸長剤）、従来の抑制剤、香料、着色剤、増粘剤
、保存剤、可塑剤、活性成分（例えば、薬）等を、本発明で使用することができる。
【００３１】
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本発明によると、組成物（Ｉ）、界面活性剤（ＩＩ）及び水（ＩＩＩ）は、単に攪拌する
ことによって、混合させられて、粗大な油中水混合物を形成させる。次いで、この混合物
を乳化させる。乳化の間、粗大な油中水混合物は、細かい水中シリコーンエマルジョンに
転化させられる。乳化は、バッチ混合機、コロイドミル又はラインミキサー等の従来の手
段によって、なし遂げられ得る。この様に、乳化工程は簡単で早い。
【００３２】
組成物（Ｉ）、界面活性剤（ＩＩ）及び水（ＩＩＩ）は、全てを一度に混合してもよいし
、その代わりに、物質を、なんらかの順序で混合してもよい。しかしながら、組成物（Ｉ
）のポリシロキサン、オルガノシリコン物質、及び、金属を含有する触媒を混合すると、
重合反応が始まる。この様なので、組成物（Ｉ）の成分の１つを、最後に混合するのが好
ましいであろう。例えば、金属を含有する触媒、若しくは、ポリシロキサン又はオルガノ
シリコン物質のどちらかを、混合物に最後に混合するのが好ましい。
【００３３】
　我々は、陰イオン界面活性剤は、ヒドロシリル化触媒の存在下での、脂肪族不飽和基を
少なくとも１つ有するポリシロキサンと、Ｓｉ－Ｈ基を少なくとも１つ有するオルガノシ
リコン物質との間の連鎖伸長反応の速度を増加させることが多いことを見出した。この様
なので、これらの反応物が使用される本発明の好ましい実施態様においては、不飽和基を
含有するポリシロキサンと、金属を含有する触媒（例えば、白金）を初めに混合し、次い
で陰イオン界面活性剤とオルガノシリコン物質（例えば、Ｓｉ－Ｈ物質）の混合物中に混
合するのが好ましいことが多い。この代わりに、重合抑制剤を添加して、反応速度を制御
してもよい。
【００３４】
　上記物質を混合した後、次いで水を添加して、シリコーン相を転化させて、上記に記載
される通り、水中にシリコーンの小滴を形成させる。添加後、連鎖伸長反応は、全ての物
質が反応するか、反応が抑制されるまで、シリコーン小滴中で続けられる。
【００３５】
最初の相転化工程で使用される、水及び／又は界面活性剤の量は、最終のエマルジョンの
粒径に影響を与え得る。例えば、２つの例で、エマルジョンが、同量の水を用いて形成さ
れる場合、しかし、第１の場合は、大量の水が、相転化工程前に混合され、第２の場合は
、少量の水が相転化工程前に混合され、引き続いて、残りの更なる水を相転化後に混合す
る場合、第１のエマルジョンは一般に、第２のエマルジョンよりも、大きい粒径のものに
なるであろう。
【００３６】
どのように水が添加（即ち、転化の前及び後）されようが、使用される水のトータル量は
一般に、エマルジョンの重量を基準にして、約１～９９ｗｔ％、好ましくは約６～約９９
ｗｔ％である。
【００３７】
　小滴内のシリコーンは、シリコーンがバルクで混合されたが如く（即ち、非乳化）、一
般に同じ粘度を有するという事実によって示される通り、本発明の重合は、連鎖伸長によ
って、油滴の内部で起こる（即ち、ｏ／ｗ界面ではない）。この様なので、重合度は、小
滴サイズによって制御されないが、連鎖伸長に使用される物質の比によって制御される。
これにより、代わりに、高粘度のポリシロキサンを含有する広範囲にわたる単分散の小滴
サイズの製造が可能になる。更に、この技術により、シリコーンの体積留分が高いエマル
ジョンの製造が可能になる。
【００３８】
本発明の方法の他の利点は、熱、並びに、酸又は塩基触媒を用いずに、比較的短時間で、
広範囲の界面活性剤を使用して、行われ得ることである。
【００３９】
本発明のエマルジョンは一般に、約１～約９４ｗｔ％の範囲の、シリコーンが装填され得
る。シリコーンの分子量は、２５℃で約１ｍｍ２／ｓ～２５℃で１０８ｍｍ２／ｓを超過
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する範囲であり得る。エマルジョンの平均粒径は、約０．３～１００を超過するマイクロ
メーターで変わり得る。特に、この方法では、平均粒径が約０．３マイクロメーターの範
囲で、シリコーンの粘度が１０５ｍｍ２／ｓより大きい、これまでに知られていないエマ
ルジョンが製造されるという、事実が適切である。特に、我々は、平均粒径が約０．３マ
イクロメーター、好ましくは１～１００マイクロメーターの範囲で、シリコーンの粘度が
１０６～１０８ｍｍ２／ｓの範囲のエマルジョンを見出した。
【００４０】
本発明のエマルジョンはまた、多くの他の実用的な利点を有している。例えば、本発明の
エマルジョンは、小滴中の高分子量のシリコーンを、容易に取扱可能にする。同様に、本
発明の小滴中のシリコーンは一般に、シリコーンがバルクで混合されたが如く、同様の粘
度を有するので、エマルジョンの前に、シリコーンの粘度を決定することができる。また
、これにより、エマルジョン中のシリコーン上で、品質のチェックを容易に行うことが可
能になる。
【００４１】
本発明のエマルジョンは、シリコーン系エマルジョンの標準的な用途で有用である。従っ
て、それらは、毛髪、皮膚、粘膜、歯等の、個人のケア用途で有用である。これらの用途
において、シリコーンは潤滑性があり、スキンクリーム、スキンケアローション、保湿剤
、ざ瘡又は皺の除去等のフェイシャルトリートメント、パーソナル及びフェイシャル洗顔
剤、バスオイル、香料、香水、オーデコロン、香粉、日焼け止め剤、プレシェイブ及びア
フターシェイブローション、ひげ剃り用石鹸、及び、ひげ剃り用石鹸の泡の特性を向上さ
せるであろう。それは、同様に、ヘアーシャンプー、ヘアーコンディショナー、ヘアース
プレー、ムース、パーマネント、除毛剤、及び、キューティクルコーティング剤に使用さ
れ得り、調節利益を与える。化粧品では、メーキャップ、着色化粧品、ファンデーション
、頬紅、口紅、アイライナー、マスカラ、油除去剤、着色化粧品除去剤及びパウダーにお
いて、顔料用の、レベリング剤及び展着剤として、それは機能する。同様に、ビタミン、
有機系日焼け止め剤、セラミド、医薬品等の、油溶性及び水溶性物質用の、送達系として
有用である。スティック、ジェル、ローションエアゾール、及びロールオンに混合する場
合、本発明のエマルジョンは、乾燥した絹の様な滑らかさを与える。
【００４２】
個人用ケア製品に使用する場合、それらは一般に、個人用ケア製品の約０．０１～約５０
重量％、好ましくは０．１～２５重量％の量で混合される。それらは、選択されたその個
人用ケア製品のための、従来の成分に添加される。従って、沈殿ポリマー（deposition p
olymer）、界面活性剤、洗浄剤、抗菌剤、抗ふけ剤、気泡促進剤、プロテイン、保湿剤、
懸濁剤、乳白剤、香料、着色剤、植物抽出物、ポリマー及び他の従来のケア成分と共に、
それらは混合され得る。
【００４３】
個人用ケア以外でも、本発明のエマルジョンは、織物繊維処理剤、皮革用潤滑油、繊維柔
軟剤、剥離剤、水がベースのコーティング剤、オイルドラッグリダクション（oil drag r
eduction）、潤滑油、セルロース物質の切断の簡便化等の多くの他の用途、及び、シリコ
ーンが従来使用されている多くの他の分野で有用である。
【００４４】
以下の実施例は、当業者がより容易に本発明を理解するために、提供される。他のことわ
りがない限り、全ての部及び％は重量によるものであり、全ての粘度は２５℃でのもので
ある。
【００４５】
【実施例】
実施例１～３
１）粘度が２５℃で約７０００～１２０００ｍｍ２／ｓの、ジメチルビニルシロキシ末端
のポリジメチルシロキサン２９部；平均一般式Ｍｅ２ＨＳｉＯ（Ｍｅ２ＳｉＯ）２０Ｓｉ
Ｍｅ２Ｈ（式中、Ｍｅはメチル基を表し、０．１６～０．２０％ＳｉＨを含有している。
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）を有する、液状のオルガノハイドロジェンポリシロキサン０．９部；及び、白金触媒物
質中の白金０．０１５部を混合した。
【００４６】
２）上記したのと同じジメチルビニルシロキシ末端のポリジメチルシロキサン２９部；上
記したのと同じオルガノハイドロジェンポリシロキサン１部；及び、上記したのと同じ白
金０．０１５部を混合した。
【００４７】
３）上記したのと同じジメチルビニルシロキシ末端のポリジメチルシロキサン２９部；上
記したのと同じオルガノハイドロジェンポリシロキサン１．１５部；及び、上記したのと
同じ白金０．０１５部を混合した。
【００４８】
上記混合物のそれぞれに、Laureth‐3 を０．７５部及びLaureth‐23を１部添加した。最
後に、以下の量の水を、それぞれの添加後攪拌しながらその混合物に５段階で添加した：
１．５部、２．５部、５部、６部及び４部。
得られたエマルジョンの平均粒径は、それぞれの場合で、０．４５マイクロメーターであ
り、小滴中のシリコーンの粘度は以下の通りであった：
実施例１＝１．２５×１０６　ｍｍ２／ｓ
実施例２＝５．２　×１０６　ｍｍ２／ｓ
実施例３＝７５　　×１０６　ｍｍ２／ｓ
【００４９】
実施例４
水を、以下の量で、２段階で添加した以外は、実施例１～３を繰り返した。：７部及び５
部。
得られた物質の平均粒径は、それぞれの場合で、８．５ミクロンであった。
【００５０】
実施例５
水１２部を、１段階で添加した以外は、実施例１～３を繰り返した。得られた物質の平均
粒径は、それぞれの場合で、６０ミクロンであった。
【００５１】
実施例６
この実施例は、異なる界面活性剤の使用を示す。
粘度が２５℃で約７０００～１２０００ｍｍ２／ｓの、ジメチルビニルシロキシ末端のポ
リジメチルシロキサン２９部；実施例１で使用したのと同じ、オルガノハイドロジェンポ
リシロキサン１．０５部；及び、実施例１と同様の白金０．０１５部を混合した。
この混合物の一部に、下記に示された界面活性剤と水を添加した。
【００５２】
Ａ．ラウリルエーテル３硫酸ナトリウム（陰イオン）　２部
水　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　２部
粘度－９×１０６　ｍｍ２／ｓ
平均粒径－５マイクロメーター
Ｂ．アクリル酸エステル／アクリル酸アルキル（Ｃ１０～３０）
のクロスポリマー　　　　　　　　　　　４部
転化前に水　　　　　　　　　　　　　　　　４５．２部
転化後に水　　　　　　　　　　　　　　　　３４．８部
粘度－１４．４×１０６　ｍｍ２／ｓ
平均粒径－１３マイクロメーター
Ｃ．デシルグリコシド　　　　　　　　　　　　　　　３部
転化前に水　　　　　　　　　　　　　　　　　　２部
転化後に水　　　　　　　　　　　　　　　　　３４．８部
粘度－２．０３×１０７　ｍｍ２／ｓ



(10) JP 4329948 B2 2009.9.9

10

平均粒径－２．２マイクロメーター
Ｄ．ヘキサデシルアンモニウムクロライド（陽イオン）６部
水　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　３４．８部
粘度－１．５５×１０７　ｍｍ２／ｓ
平均粒径－５．１５マイクロメーター
Ｅ．スルホこはく酸二ナトリウムリシノールアミノモノエチルアミン
（両性）　　　　　　　　　　　　　　　２部
転化前に水　　　　　　　　　　　　　　　　　　６部
転化後に水　　　　　　　　　　　　　　　　　３４．８部
粘度－１．３４×１０７　ｍｍ２／ｓ
平均粒径－１２．２マイクロメーター
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