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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　基板上の有機コーティングを活性化させて以後の有機コーティング及び／又は接着剤、
シーラント、ピンホール充填剤、及び圧着デカール又はロゴから選択される他のものとの
接着性を高める方法であって、前記有機コーティングに活性化処理剤を塗布することを含
み、この活性化処理剤が、溶媒及び表面還元、表面交換、エステル交換、又は光に誘発さ
れる表面改質を容易にする改質物質、及び所望の添加剤からなり、前記表面還元を容易に
する改質物質が水素化ホウ素ナトリウム、水素化ホウ素リチウム、水素化ホウ素カリウム
、水素化ホウ素亜鉛、水素化ホウ素カルシウム、及びそれらのアルコキシ、アセトキシ、
及び／又はアミノ誘導体；シアノ水素化ホウ素ナトリウム、ボラン及びボラン錯体；水素
化リチウムアルミニウム；ジイソブチル水素化アルミニウム；水素化カルシウム；水素化
ナトリウム；ナトリウムビス（2-メトキシエトキシ）水素化アルミニウム；及びセレクト
ライド類、から選択される還元剤であり、前記表面交換もしくはエステル交換を容易にす
る改質物質がアルキルチタネート、アルキルチタネートキレート、アルキルジルコネート
、アルキルジルコネートキレート、又はそれらの組み合わせであり、前記光に誘発される
表面改質を容易にする改質物質がフリーラジカル重合開始剤、又はフリーラジカル重合開
始剤と第三級アミン及び／又はモノ又は多官能性不飽和分子種の組み合わせであり、前記
添加剤がレオロジー改質剤、ジカルボン酸のエステルもしくはグリコールエーテルである
成膜剤、湿潤剤、界面活性剤、分散剤、発泡防止剤、腐食防止剤、安定化剤、平滑化剤、
顔料、色素、及びルイス酸から選択される、方法。
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【請求項２】
　前記表面交換もしくはエステル交換を容易にする改質物質が、テトライソプロピルチタ
ネート、テトラ-n-プロピルチタネート、テトラ-n-ブチルチタネート、テトラ-2-エチル
ヘキシルチタネート、テトラエチルチタネート、トリエタノールアミンチタネートキレー
ト、テトラ-n-プロピルジルコネート、テトラ-n-ブチルジルコネート、及びトリエタノー
ルアミンジルコネートキレートから選択される、請求項１に記載の方法。
【請求項３】
　前記表面交換もしくはエステル交換を容易にする改質物質が、テトラ-n-プロピルチタ
ネート又はテトラ-n-プロピルジルコネートである、請求項２に記載の方法。
【請求項４】
　前記フリーラジカル重合開始剤は可視光で活性化される重合開始剤である、請求項１に
記載の方法。
【請求項５】
　前記可視光で活性化される重合開始剤が、カンファーキノンとその誘導体；ベンゾフェ
ノンとその誘導体；ジエチルアミノベンゾフェノン；及びフェニルフォスフィンオキシド
誘導体から選択される、請求項４に記載の方法。
【請求項６】
　前記第三級アミン物質が、N,N-ジメチルトルイジン、N,N-ジメチルアミノエチルメタク
リレート、メチルイミダゾール、N,N,N',N'-テトラメチル-1,4-ブタンジアミン、及びN,N
,N',N'-テトラメチルフェニレンジアミンから選択される、請求項１に記載の方法。
【請求項７】
　前記多官能性不飽和分子種が、アクリレート、メタクリレート、及びアクリルアミドか
ら選択される、請求項１に記載の方法。
【請求項８】
　前記改質物質が、溶媒と改質物質を合わせた全重量を基準として0.001％を超える量で
存在する、請求項１に記載の方法。
【請求項９】
　前記改質物質が、溶媒と改質物質を合わせた全重量を基準として0.01％～20％という量
で存在する、請求項８に記載の方法。
【請求項１０】
　前記改質物質が、その構成成分からその場で調製される、請求項１に記載の方法。
【請求項１１】
　前記溶媒が有機溶媒及び水から選択される、請求項１に記載の方法。
【請求項１２】
　前記溶媒が、アルコール、エーテル又はこれらの組み合わせを含む、請求項１に載の方
法。
【請求項１３】
　前記有機溶媒が、エステルをベースとする溶媒、ケトン類、アルコール類、エーテル類
、アミド類、芳香族、及びハロゲン化溶媒から選択される、請求項１１に記載の方法。
【請求項１４】
　前記溶媒が、酢酸エチル、酢酸エトキシエチル、酢酸イソプロピル、第三級酢酸ブチル
、メチルプロピルケトン、メチルアミルケトン、メチルイソアミルケトン、メチルエチル
ケトン、エタノール、メタノール、エトキシエタノール、プロパノール、イソプロピルア
ルコール、ブタノール、第三級ブタノール、第二級ブタノール、エチレングリコール及び
プロピレングリコール、及びそのＣ1-6アルキルエーテル、テトラヒドロフラン、N-メチ
ルピロリジノン；及び水から選択される、請求項１１に記載の方法。
【請求項１５】
　前記溶媒が、ジプロピレングリコールジメチルエーテル：第三級酢酸ブチル；ジプロピ
レングリコールジメチルエーテル：イソプロピルアルコール、メタノール、イソブタノー
ル、第二級ブタノール、第三級ブタノール、エトキシエタノール及び／又はエチルヘキサ
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ノール；エチレングリコールモノメチルエーテル：エタノール、メタノール、エトキシエ
タノール及び／又はイソプロパノール；ジプロピレングリコール－モノメチルエーテル、
ジプロピレングリコール－モノブチルエーテル、及び／又はジプロピレングリコール；組
み合わせ、テトラヒドロフラン：トリグライム；テトラヒドロフラン：ジプロピレングリ
コールジメチルエーテル；メチルエチルケトン：エトキシエチルアセテート；メチルアミ
ルケトン：エトキシエチルアセテート；N-メチルピロリジノン：酢酸エチル；酢酸エチル
：ベンジルアルコール；ジプロピレングリコールジメチルエーテル：ポリエチレン；及び
メチルプロピルケトン：メチルエチルケトンの組み合わせである、請求項１１に記載の方
法。
【請求項１６】
　前記溶媒がジプロピレングリコールジメチルエーテルとイソプロパノールの組み合わせ
である、請求項１５記載の方法。
【請求項１７】
　前記溶媒が、溶媒と改質物質を合わせた全重量を基準として、99.999％未満の量で存在
する、請求項１に記載の方法。
【請求項１８】
　前記溶媒が、溶媒と改質物質を合わせた全重量を基準として、80％～99.99％の量で存
在する、請求項１７に記載の方法。
【請求項１９】
　前記添加剤が、溶媒、改質物質及び添加剤を合わせた全重量を基準として、10％未満の
量で存在する、請求項１に記載の方法。
【請求項２０】
　前記溶媒、改質物質、及び存在する場合添加剤が、同時に、順次、又は別々に塗布され
る、請求項１に記載の方法。
【請求項２１】
　前記溶媒、改質物質、及び存在する場合添加剤が、活性化処理剤という形で同時に塗布
される、請求項１９に記載の方法。
【請求項２２】
　前記溶媒、改質物質、及び存在する場合添加剤が、スプレー、ブラシ、ディップ、ナイ
フ、ブレード、ホース、ローラー、ワイパー、カーテン、フラッド、フロー、ミスト、ピ
ペット、又はそれらの組み合わせによって塗布される、請求項１９に記載の方法。
【請求項２３】
　前記有機コーティングが、ポリウレタン、エポキシ、ポリエステル、ポリカーボネート
、及び／又はアクリルコーティングである、請求項１に記載の方法。
【請求項２４】
　過剰な溶媒及び／又は改質物質が、溶媒又は水によるゆすぎ；ドライ、水又は溶媒によ
るワイピング；空気又はガスナイフ；真空作用；スキージー；及び／又は自然又は強制対
流蒸発によって除去される、請求項１に記載の方法。
【請求項２５】
　活性化されたコーティングを有し、以後のコーティング及び／又は接着剤、シーラント
、ピンホール充填剤、及び圧着デカール又はロゴから選択される他のものに対する該コー
ティングの接着性が、請求項１記載の方法によって高められている基板。
【請求項２６】
　前記基板が、金属、複合材料、プラスチック、エラストマー、又はガラス、ウッドもし
くは布を含む材料である、請求項２５に記載の基板。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、有機コーティングを活性化する方法、活性化されたコーティングを有する被
膜基板、及び有機コーティング活性化処理剤に関する。特に、この活性化方法は、それ以
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後のコーティング層及び／又は他のものへの有機コーティングの接着性を改善する。
【背景技術】
【０００２】
　有機コーティングは、一般に、材料表面を、偶発的な損傷、摩耗、化学的腐食、及び環
境的な又は使用中の劣化から保護するために用いられる。有機コーティングはまた、物体
又はコンポーネントの美観及び／又は光学的性質を高めるために用いられる。
【０００３】
　多くのコーティングの表面特性は、乾燥、硬化、及び／又は老化によって劇的に変化し
、個別成分の化学のみに基づいて予測されるより不活性になる。この現象は、部分的にコ
ーティングに化学的耐性、衝撃強度、耐摩耗性、及び耐久性を付与するが、新たなコーテ
ィング層を塗布する場合、特に予め定められた再塗布期限内に塗布されない場合、そのプ
ロセスを面倒なものにする。同じ問題は、他のものを、例えばシーラント、ピンホール充
填剤、サーフェーサー、感圧接着剤などで貼付されるデカールやロゴなど、をこのコーテ
ィングに塗布又は貼付する場合にも起こる。追加のコーティング層及び／又は他のものを
塗布又は貼付する必要がある場合、再塗布又は貼付手順を実行する前に、一般にコーティ
ングの機械的研磨又は剥離工程が必要である。
【０００４】
　航空機コーティングという特定の例では、周知のように、許容される再塗布期限よりも
老化した層の上に新しいコーティングの層が塗布された場合、その接着性は必要な使用性
能条件を満たさない。許容される期限は、周囲条件の下で数日というオーダーであったり
、又は高温あるいは極端な湿度条件の下では数時間というオーダーであったりする。いっ
たん再塗布期限を超えると、航空機に新たなコーティング層を塗布するための標準手順と
して老化したコーティングを機械的に研磨することが必要になる。
【０００５】
　化学的剥離も機械的研磨も限界がある。機械的研磨は労働集約的であり、再現性にばら
つきがあり、作業がきわめて反復的かつ振動的な性質のものであるために人間工学的にコ
ストが高くなる。したがって、それ以後のコーティング層又は他のもの、例えば接着剤、
シーラント、充填剤、ステッカーなど、に対する老化した又は不活性な工業的有機コーテ
ィングの接着性を高めるための表面処理方法を開発することが切実に必要である。
【０００６】
　コーティング製造業者は、例えば、金属構造のプライマーコーティング及び化成皮膜を
化学的ストリッピング剤から保護するバリア層及び中間コートを開発して皮膜ストリッピ
ングの手順を改良する方法を開発している（US 6,217,945）。この手順によってインフラ
ストラクチャーの作動停止時間の量は減るけれども、新しいコーティング層を許容される
接着性で受け入れる表面を得るためには、やはりペイントの除去が必要である。
【０００７】
　Haack (Surface abd Interface Anal, (2000), 29, p329) は、ＵＶライトを用いてオ
ゾンを発生して自動車のポリウレタンコーティングの相互作用を研究した。ＴｉＯ2を組
み込んだペイント調合物をＨ2Ｏ2とＵＶライトにさらしたときに接着性の改善と水接触角
の減少という点で期待のもてる結果が生まれた。しかし、この戦略には明らかに実際面で
問題があり、特に腐食されやすい区域での応用と大きな表面の処理に関して商業的に生き
残るには問題がある。また、職業的な健康と安全の問題もあって、商業的な応用にはあま
り適さない。
【０００８】
　生物学の分野で、Parkら(Biomaterials, (1998), 19, p51) は、表面ウレタンＮＨ基を
用いてポリウレタンゴムに化学分子種を移植し、Levyら(Biomaterials, (2001), 22, p26
83) は、強い塩基を用いて表面ウレタンＮＨプロトンを除去して求核移植反応を加速させ
た。どちらの戦略も有機コーティングを活性化するには不適当である。第一の戦略の化学
反応速度は遅すぎて実用的でない、特に、これらのコーティングの低い表面エネルギーと
結合に対する活性の低さを考えると、ウレタンＮＨ基は、空気－コーティング界面の方に
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配向されない可能性がある。第二の戦略による非常に強い塩基の使用は、既存のペイント
層を劣化させ、新しいコーティングが接着するのに機械的に弱い土台を生ずる可能性があ
る。さらに、後者の戦略はまた、腐食の問題や健康と安全の問題があって、大きな面積を
活性化する場合には許容できない。
【０００９】
　生物学分野の他の戦略は、フリーラジカル法を用いて分子を生物医学的なポリウレタン
表面に移植するものである（Matuda et al. J. Biomed. Res., (2002), 59, p386; Eaton
 et al., Biomaterials, (1996), 17, p1977）。商業的には生き残ることができるが、こ
の戦略の主な難点は、基板の実際の移植の促進にある。
【００１０】
　Polymer Engineering & Science (1978), 18, p844及びJ. Applied Polymer Science (
1994), 51, p675に記載されているような制御された解糖又はアミノ分解は、室温で反応
速度が非常に遅く、したがって、実用的でない。ジメチルホスフォネートなどの反応試薬
の使用（Polymer Degradation and Stability, (2000), 67, p159）も、きわめて毒性が
強く、室温では作用がきわめて遅いので不適当である。
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【００１１】
　上で開示された戦略は、追加のコーティング及び／又は他のものに対する老化した又は
不活性有機コーティングの接着性を高める表面処理を開発する必要に十分に応えていない
。商業的な生き残りの可能性、健康と安全の問題、十分な反応速度、小さな表面積と大き
な表面積への応用可能性などの問題が残っており、それらを解決する必要がある。
【００１２】
　本明細書で生物学分野における以前の刊行物を参照する場合、そのような参照は工業及
び建築のコーティング分野への応用が公知であることを認めたものではないということは
言うまでもない。
【課題を解決するための手段】
【００１３】
　このたび我々は、穏やかな反応試薬と条件を用いて有機コーティングを活性化して、そ
の後の同じ又は異なるタイプのコーティング層、及び／又は他のものへの接着性を、コー
ティングの完全性を損なうことなく改善できる方法を見出した。老化したコーティングが
塗布期限を超えて層の上に新しいコーティング層を塗布したときに使用性能基準を満たさ
なくなった場合にそれを活性化するプロセスは、また、再活性化と呼ばれる。活性化と再
活性化は交換できる形で用いられる。
【００１４】
　この文脈で「穏やかな」という用語は、極端に腐食性、酸性、塩基性、又は毒性である
と知られていない化学物質であって高度に規制された産業環境での使用に応用できる化学
物質を指す。そのような環境の一例は、商業的な航空機塗装格納庫である。さらに、好ま
しい塗装方法で用いられる穏やかな反応試薬はバルクの航空機のコーティング、又はその
下のコーティング、例えばプライマーに、又は選択的にストリッピング可能なコーティン
グ、又はその下の基板、例えばアルミニウムや複合物質、に有害な影響を及ぼさない。
【００１５】
　有利な点として、この方法では、有機コーティングに従来の方法による機械的研磨や化
学的ストリッピングを施して新たなコーティング及び／又は他のものに対する接着性を高
めることはもはや必要ない。
【００１６】
　第一の様態で、本発明は、有機コーティングを活性化して、その後のコーティング及び
／又は他のものへのコーティングの接着性を強化する方法であって、溶媒及び表面化学及
び／又は表面形状を変更する物質をその有機コーティングに塗布するステップを含む方法
を提供する。
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【００１７】
　別の様態では、本発明は活性化されたコーティングを有する皮膜された基板であって、
その後のコーティング及び／又は他のものへの接着性が溶媒及び表面化学及び／又は表面
形状を変更する物質をその有機コーティングに塗布することによって強化された基盤を提
供する。
【００１８】
　それらの溶媒及び物質は同時に、順次、又は別々に塗布することができる。それらの溶
媒及び物質は活性化処理剤という形で同時に有機コーティングに塗布することが有利であ
る。
【００１９】
　この物質は溶媒と独立に作用しても、あるいはまた、コーティングの表面化学及び／又
は表面形状に影響を及ぼすためにそれらの溶媒及び物質を組み合わせることが必要であっ
てもよい。
【００２０】
　さらに別の様態では、本発明は、有機コーティングの活性化処理剤であって、溶媒及び
表面化学及び／又は表面形状を変更する物質を含み、その後のコーティング及び／又は他
のものへの接着性を強化する活性化処理剤を提供する。
【００２１】
　本発明はまた、上で規定されたような活性化処理剤を調製する方法であって、溶媒を表
面化学及び／又は表面形状を変更する物質と混合するステップを含む方法を提供する。
【発明を実施するための最良の形態】
【００２２】
　本明細書では、文脈から明記された言語又は必要な含意によってそうでないことが要求
される場合を除き、「含む」という語、又はその三人称単数形又は進行形などのバリエー
ション、は、包含的な意味で用いられる、すなわち、本発明のいろいろな実施形態におけ
る言明された特徴の存在を指示するがその他の特徴の存在又は追加を排除しないものとし
て用いられる。
【００２３】
　本明細書で用いられる場合、単数形は、文脈からそうでないことが明らかである場合を
除き、複数への言及を含む。したがって、例えば、「溶媒」への言及は溶媒の混合物を含
み、「物質」への言及は二つ以上のそのような物質の混合物を含む、等である。
【００２４】
　本発明の方法は、有機コーティングを活性化して、少なくともコーティングの表面の接
着性をそれ以後のコーティング及び／又は他のものに、例えば接着剤、シーラント、ピン
ホール充填剤、感圧接着デカール又はロゴなどに対する接着性を高めるものである。「活
性化する」という用語は、この文脈で、有機コーティングの接着性質を、この溶媒及び物
質の塗布前のコーティングの接着性質に比べて改善することを意味するように用いられる
。
【００２５】
　「コーティング」という用語は、本明細書でその最も広い意味において用いられ、装飾
的なトップコート；アンダーコート；中間コーティング；プライマー；シーラー；ラッカ
ー；色素を含む又は透明なコーティング；特定の目的に設計された、例えば腐食防止、耐
熱性、又はカモフラージュのためのコーティング；高い光沢の、つや消し、肌理がある、
又はなめらかな仕上げのコーティング；又は特殊な添加剤を含む、例えば金属フレークを
含むコーティングなど、を表す。
【００２６】
　一般に、硬化紙、乾燥し、ある期限を超えて老化した有機コーティングは、他のものに
対する強い接着結合を形成しにくくなる。その表面性質は、個別成分の化学だけに基づい
て予測されるより活性が低くなる。理論によって束縛されたくはないが、この現象は、硬
化時間／老化の関数として架橋密度が増加するのに伴ってコーティングの表面エネルギー
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及び表面の反応性官能基の量が減少し、他のものとの化学的相互作用及び／又は強い接着
結合の形成が困難になるために生ずると考えられる。
【００２７】
　活性化される有機コーティングは、完全に又は部分的に架橋した有機コーティングを含
むが、それだけに限定されない。有機コーティングの例としては、ポリウレタン、エポキ
シ、ポリエステル、ポリカーボネート、及び／又はアクリルコーティングなどがあり、さ
らに好ましくはポリウレタン及びエポキシがあげられる。このような有機コーティングは
、その優れた機械的性質、及び摩耗、化学的腐食、及び環境的劣化に対する耐性によって
、航空宇宙、船舶、軍事、自動車、及び建設産業において基盤構造を保護するために広く
用いられている。これらのコーティングの多くは、硬化及び／又は老化の時間と共に、他
のもの、例えばそれ以後のコーティング層、接着剤、シーラント、感圧接着デカール又は
ロゴなどへの接着性に顕著な低下を示す。
【００２８】
　活性化方法は、この溶媒と改質物質を有機コーティングに塗布するステップを含む。こ
の表面処理は、プライマーやタイコートなどの連続的な膜又は追加されるコーティング層
ではなく、既存コーティングの表面を改質して新たなコーティング及び／又は他のものと
の接着相互作用を形成しやすくするための化学的方法である。
【００２９】
　理論によって束縛されることは望まないが、改質物質及び／又は溶媒の組み合わせとコ
ーティングの相互作用がコーティングの表面化学及び／又は表面形状を変えて、それだけ
に限定されないが追加のコーティング層など他のものに対してより受容的なものにするこ
とができると考えられる。そのような改質物質及び／又は溶媒は、そのコーティング及び
下にあるコーティング及び基板構造のバルクの完全性が維持されるように選ばれる。
【００３０】
　適当な改質物質としては、コーティング表面の化学的及び／又は形状の改質を助けるよ
うなもの、それだけに限定されないが表面還元、表面加水分解、表面酸化、表面交換、光
に誘発される表面改質を容易にする、及び／又はコーティングの表面の化学的官能性を高
めるもの、が含まれる。
【００３１】
　（a）表面の還元に影響を及ぼすことができる改質物質の例は以下のようなものを含む
：
　（i）還元剤、例えば水素化ホウ素ナトリウム、水素化ホウ素カリウム、水素化ホウ素
リチウム、水素化ホウ素亜鉛、水素化ホウ素カルシウム、及びそれらのアルコキシ、アセ
トキシ、及び／又はアミノ誘導体、例えばメトキシ水素化ホウ素ナトリウム、又はジメチ
ルアミノ水素化ホウ素リチウムなど；シアン水素化ホウ素ナトリウム、ボラン及びボラン
錯体；水素化アルミニウム類、例えば水素化リチウムアルミニウム、及びジイソブチル水
素化アルミニウム；水素化カルシウム；水素化ナトリウム；Red Al（ナトリウムビス（2-
メトキシエトキシ）水素化アルミニウム）；セレクトライド(Selectride)、例えばK-sele
ctride（カリウムtri-sec-ブチルボロハイドライド）；ジヒドロ-ビス-(2-メトキシ)アル
ミン酸ナトリウム；水素化ホウ素ナトリウムとアルミニウムトリクロリドの混合物；トリ
エチル水素化ホウ素リチウム；及びトリ-tert-ブトキシ水素化アルミニウムなど。
【００３２】
　（b）表面の加水分解を触媒できる改質物質の例は以下のようなものを含む：
　（i）酸、例えば有機酸、例えばギ酸、酢酸、安息香酸、プロパン酸、マロン酸、蓚酸
、及びケンプ三酸(kemp’s triacid)；及び無機酸、例えばリン酸。
【００３３】
　（c）表面の酸化に影響を及ぼすことができる改質物質の例は以下のようなものを含む
：
　（i）酸化剤、例えばトリクロロイソシアヌル酸、次亜塩素酸ナトリウム、過酸化水素
、過マンガン酸カリウム、クロム酸カリウム、過ヨウ素酸、及び四酢酸鉛。
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【００３４】
　（d）表面交換すなわちエステル交換に影響を及ぼすことができる改質物質の例は以下
のようなものを含む：
　（i）チタン酸塩及びジルコン酸塩、例えば商品名Tyzorの下でDu Pontによって市販さ
れているもの、すなわち、テトライソプロピルチタネート、テトラ-n-プロピルチタネー
ト、テトラ-n-ブチルチタネート、テトラ-2-エチルヘキシルチタネート、テトラエチルチ
タネート、トリエタノールアミンチタネート、トリエタノールアミンチタネートキレート
、テトラ-n-プロピルジルコネート、テトラ-n-ブチルジルコネート、及びトリエタノール
アミンジルコネートキレート。
【００３５】
　（e）光によって誘発される表面改質に影響を及ぼすことができる改質物質の例は以下
のようなものを含む：
　（i）フリーラジカル重合開始剤、例えば光の存在によって活性化される重合開始剤、
好ましくは可視光で誘発されるフリーラジカル重合開始剤、又はフリーラジカル重合開始
剤と第四級アミン及び／又は単又は多官能性不飽和分子種の組み合わせ。
【００３６】
　光で活性化される好適な重合開始剤としては、カンファーキノンとその誘導体；ベンゾ
フェノンとその誘導体、例えばジエチルアミノベンゾフェノン；及びフェニルフォスフィ
ンオキシド誘導体、例えばIrgacure、などがある。
【００３７】
　第四級アミン改質物質は、N,N-ジメチルトルイジン、N,N-ジメチルアミノエチルメタク
リレート、メチルイミダゾール、NNN’N’テトラメチル-1,4-ブタンジアミン及びNNN’N
’テトラメチルフェニレンジアミンなどの分子種を含む。
【００３８】
　多官能性不飽和分子種は、アクリレート類、例えばヒドロキシルエチルアクリレート；
メタクリレート類、例えばポリエチレングリコールモノメタクリレート、ヒドロキシルエ
チルメタクリレート、グリシジルメタクリレート、N,N-ジメチルアミノエチルメタクリレ
ート、エチレングリコールジメタクリレート、及びメタンジオールジメタクリレート；及
びアクリルアミド類、例えばヒドロキシルエチルアクリルアミド、及びビスアクリルアミ
ドなど、から選択できる。
【００３９】
　改質物質はまた、その構成成分からその場で(in situ)調製することもできることは理
解されるであろう。例えば、ＬｉＢＨ4はＮａＢＨ4とＬｉＣｌからその場で調製できるし
、メトキシ水素化ホウ素ナトリウムハメタノールとＮａＢＨ4からその場で調製できる。
【００４０】
　改質物質は、一般に、活性化処理剤、すなわち溶剤、改質物質、及びその他のオプショ
ンとしての添加剤の組み合わせ、の全重量を基準として、約0.001％を超える量、好まし
くは約0.01％を超える量、最も好ましくは約0.01％～約20％という量、で存在する。
【００４１】
　溶媒及び／又は改質物質は有機コーティングの表面とだけ相互作用し、コーティングの
完全性が損なわれないことが好ましい。
【００４２】
　溶媒は単一溶媒であっても、二つ以上の溶媒の組み合わせであってもよい。好ましくは
、溶媒は有機溶媒である。好適な溶媒又は溶媒の組み合わせは、用いる表面改質剤（例え
ば上の（a）から（d）まで）に依存し、以下のようなものがあるがそれだけに限定されな
い：
　（a）エステルをベースとする溶媒、例えば酢酸エチル、酢酸プロピル、酢酸イソプロ
ピル、酢酸ブチル、酢酸イソブチル、第四級酢酸ブチル、及びグリコールエーテルアセテ
ート；
　（b）ケトン類、例えばメチルエチルケトン、メチルプロピルケトン、メチルアミルケ
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トン、メチルイソアミルケトン、メチルイソブチルケトン、及びアセトン；
　（c）アルコール類、すなわち、芳香族アルコール、例えばベンジルアルコール；脂肪
族アルコール、例えば第三級ブタノール、n-ブタノール、第二級ブタノール、イソプロピ
ルアルコール、プロパノール、エタノール、メタノール、及びシクロヘキサノール；及び
グリコールエーテル類、例えば商品名Dowanolの下でDowから市販されているもの、例えば
エチレングリコール、ポリエチレングリコール、ジエチレングリコール、トリエチレング
リコール、テトラエチレングリコール、プロピレングリコール、ジプロピレングリコール
、トリプロピレングリコール、及びポリプロピレングリコール、及びそれらのモノエーテ
ル類、例えばモノＣ1-6アルキルエーテル、例えば商品名Dowanol E-シリーズ及びP-シリ
ーズグリコールエーテルの下でDowから市販されているものなどであるが、それだけに限
定されない；
　（d）エーテル類、すなわち、グリコールジエーテル類、例えばグリコールのジC1-6ア
ルキルエーテル、例えばエチレングリコール、ジエチレングリコール、トリエチレングリ
コール、テトラエチレングリコール、ポリエチレングリコール、プロピレングリコール、
ジプロピレングリコール、トリプロピレングリコール、及びポリプロピレングリコールの
ジエーテル類、例えばジエチレングリコールジメチルエーテル、ジプロピレングリコール
ジメチルエーテル、又はジエチレングリコールのメチルブチルエーテル、例えば商品名Do
wanol E-シリーズ及びP-シリーズグリコールエーテルの下でDowから市販されているもの
などであるが、それだけに限定されない；及びテトラヒドロフランなどの環式エーテル；
　（e）アミド類、例えばN-メチルピロリジノン；
　（f）芳香族化合物、例えばトルエン及びキシレン；
　（g）ハロゲン化溶媒、例えばジクロロメタン及びテトラクロロエチレン；及び
　（h）水
【００４３】
　ハロゲン化溶媒（g）の毒性と環境へのネガティブな影響を考えると、これらは環境、
健康、及び安全規制の枠内で使用しなければならないことは理解されるであろう。
【００４４】
　好ましい溶媒は、エステルをベースとする溶媒、例えば酢酸エチル、酢酸エトキシエチ
ル、酢酸イソプロピル、及び／又は第三級酢酸ブチル、など；ケトン溶媒、例えばメチル
プロピルケトン、メチルアミルケトン、メチルイソアミルケトン、及び／又はメチルエチ
ルケトン、など；アルコール類、例えばエタノール、メタノール、エトキシエタノール、
プロパノール、イソプロピルアルコール、ブタノール、第三級ブタノール、及び第二級ブ
タノール；エーテル溶媒、例えばC1-6アルキルエーテル、又はそれらの組み合わせ（すな
わち、混合エーテル）エチレングリコール及びプロピレングリコール、例えばグライム、
ジグライム、トリグライム、テトラグライム、及びジプロピレングリコールジメチルエー
テル、及び環式エーテル類、例えばテトラヒドロフラン；アミド溶媒、例えばN-メチルピ
ロリジノン；及び水などである。
【００４５】
　好ましい溶媒の組み合わせは、グリコールエーテル：アセテート組み合わせ、例えばジ
プロピレングリコールジメチルエーテル：第三級酢酸ブチル；エーテル：アルコール組み
合わせ、例えばジプロピレングリコールジメチルエーテル：イソプロピルアルコール、メ
タノール、イソブタノール、第二級ブタノール、第三級ブタノール、エトキシエタノール
及び／又はエチルヘキサノール；エチレングリコールモノメチルエーテル：エタノール、
メタノール、エトキシエタノール及び／又はイソプロパノール；グリコールとモノエーテ
ル組み合わせ、例えばジプロピレングリコール－モノメチルエーテル、ジプロピレングリ
コール－モノブチルエーテル、及び／又はジプロピレングリコール；エーテル組み合わせ
、例えばテトラヒドロフラン：トリグライム、及びテトラヒドロフラン：ジプロピレング
リコールジメチルエーテル；ケトン類とアセテート組み合わせ、例えばメチルエチルケト
ン：エトキシエチルアセテート、及びメチルアミルケトン：エトキシエチルアセテート；
N-メチルピロリジノン：酢酸エチル；酢酸エチル：ベンジルアルコール；ジプロピレング
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リコールジメチルエーテル：ポリエチレン；及びメチルプロピルケトン：メチルエチルケ
トン、などである。典型的な溶媒の組み合わせは、高沸点と低沸点溶媒の組み合わせを含
む。
【００４６】
　溶媒は、一般に、活性化処理剤、すなわち溶媒（単数又は複数）、改質物質（単数又は
複数）及びその他のオプションとしての添加剤（単数又は複数）の組み合わせ、の全重量
を基準として、約99.999％未満の量、好ましくは約70％を超える量、最も好ましくは約80
％～約99.99％という量、で存在する。
【００４７】
　また、本発明の方法又は活性化処理で、コーティングの業者に公知の一種以上の添加剤
及び／又は不活性物質を用いることができる。例としては以下のようなものがある：
　（a）レオロジー改質剤、例えばヒドロキシプロピルメチルセルロース（例えば、Dow, 
Methocell 311）、改質尿素（例えば、Byk 411, 410）及びポリヒドロキシカルボン酸ア
ミド（例えば、Byk 405）；
　（b）成膜剤、例えばジカルボン酸のエステル（例えば、Lusolvan FBH, BASF）及びグ
リコールエーテル類（例えば、Doeanol, Dow）；
　（c）湿潤剤、例えばフルオロケミカル界面活性剤（例えば、3M Fluorad）及びポリエ
ーテル改質ポリジメチルシロキサン（例えば、Byk 307/333）；
　（d）界面活性剤、例えば脂肪酸誘導体（例えば、Akzo, Bermadol SPS 2543）及び第四
級アンモニウム塩；
　（e）分散剤、例えば一次アルコールをベースとする非イオン性界面活性剤（例えば、M
erpol 4481, Du Pont）及びアルキルフェノール－ホルムアルデヒド－ビスルフィド縮合
物（例えば、Clariant 1494）；
　（f）発泡防止剤；
　（g）腐食防止剤、例えばリン酸塩エステル（例えば、ADD APT, Anticor C6）、（2-ベ
ンゾチアゾイルチオ）コハク酸（例えば、CIBA, Irgacure 153）及びトリアジンジチオー
ル；
　（h）安定化剤、例えばベンズイミダゾール誘導体（例えば、Bayer, Preventol BCM, 
殺菌フィルム保護）；
　（i）平滑化剤、例えばフルオロカーボン改質ポリマー（例えば、EFKA 3777）；
　（j）顔料又は色素、例えば蛍光物質（Royale Pigments and chemicals）；
　（k）有機及び無機色素、例えばフルオロセイン；及び
　（l）ルイス酸、例えば塩化リチウム、塩化亜鉛、塩化ストロンチウム、塩化カルシウ
ム、及び塩化アルミニウム。
【００４８】
　添加剤は通常、活性化処理剤、すなわち溶媒（単数又は複数）、改質物質（単数又は複
数）及びその他のオプションとしての添加剤（単数又は複数）の組み合わせ、の全重量を
基準として、約10％未満の量で存在する。
【００４９】
　本発明の実施形態を構成する特定の活性化方法（オプションとして、それらは組み合わ
せて用いることができる）は次のようなものである。
【００５０】
　１．表面還元
　この方法は、溶媒と還元剤、例えば水素化ホウ素リチウム、などの物質を用いて、表面
還元、すなわち有機コーティング表面の分解を引き起こすものである。理論に束縛された
くはないが、この方法は、反応性のもの又は適当な形態を提供してその後のコーティング
層及び／又は他のものとのコート間の接着を改善すると考えられる。この方法で使用する
のに適当な溶媒又は溶媒の組み合わせは、例えば、エーテル又はアルコールをベースとす
る溶剤及びその組み合わせ、例えばジプロピレングリコールジメチルエーテルとイソプロ
パノール、である。



(11) JP 5563195 B2 2014.7.30

10

20

30

40

50

【００５１】
　２．表面加水分解
　この方法は、溶媒とカルボン酸、例えば酢酸、などの物質を用いて、表面加水分解、す
なわち有機コーティング表面の分解を引き起こすものである。理論に束縛されたくはない
が、この方法は、反応性のもの又は適当な形態を提供してその後のコーティング層及び／
又は他のものとのコート間の接着を改善すると考えられる。この方法で使用するのに適当
な溶媒又は溶媒の組み合わせは、例えば、エステル又はアミドをベースとする溶剤及びそ
の組み合わせ、例えば酢酸エチル又はN-メチルピロピジノン、である。
【００５２】
　３．表面酸化
　この方法は、溶媒と酸化剤、例えばトリクロロイソシアヌル酸、などの物質を用いて、
表面酸化、すなわち有機コーティング表面の分解を引き起こすものである。理論に束縛さ
れたくはないが、この方法は、反応性のもの又は適当な形態を提供してその後のコーティ
ング層及び／又は他のものとのコート間の接着を改善すると考えられる。この方法で使用
するのに適当な溶媒又は溶媒の組み合わせは、例えば、エステル又はアミドをベースとす
る溶剤及びその組み合わせ、例えば酢酸エチル又はN-メチルピロピジノン、である。
【００５３】
　４．表面交換
　この方法は、エステル及び／又はウレタン部分などの適当な化学的官能基との相互作用
（エステル交換その他の仕方で）できる反応物質にコーティング表面を曝露する、又はそ
の他の仕方でその化学又は形状を改質して、その後のコーティング層とのコート間の接着
性を改善する。この方法で使用するのに適当な溶媒又は溶媒の組み合わせは、例えば、エ
ーテル又はアルコールをベースとする溶剤及びその組み合わせ、例えばジプロピレングリ
コールジメチルエーテルとイソプロパノール、である。
【００５４】
　５．光で誘発される光グラフト化
　この方法は、可視光で活性化されるフリーラジカル重合開始剤、例えばカンファーキノ
ン及び不飽和分子種、例えばアクリレート又はメタクリレート、などの物質を溶媒中で有
機コーティングの表面に塗布するものである。可視光の影響によってフリーラジカル反応
が起こってコーティング表面が改質され、その後のコーティング層及び／又は他のものと
のコート間の接着性が改善される。この方法で使用するのに適当な溶媒又は溶媒の組み合
わせは、ケトン又はアミドをベースとする溶剤、例えばメチルアミルケトン及びN-メチル
ピロリジノン、である。
【００５５】
　活性化されたコーティングを有する上記方法のための基板はどんなタイプのものであっ
てもよい。例えば、アルミニウムなどの金属；カーボンファイバー強化エポキシ又はガラ
ス強化エポキシなどの複合材料；ポリイミドなどのプラスチック；ポリスルフィドエラス
トマーなどのエラストマー；又はガラス、ウッド、又は繊維を含む材料などであってよい
。また、再活性化を必要とするコーティングの下にいろいろな“サブ”コーティング層、
例えば他の装飾コーティング層、プライマー、中間層、化成処理又は腐食防止コーティン
グ層などがあってもよい。
【００５６】
　ポリウレタン及びエポキシをベースとするコーティング、特にポリウレタンをベースと
するコーティングが典型的であるが、他の有機コーティングも本発明の方法によって活性
化できることは理解されるであろう。
【００５７】
　溶媒と改質物質を合わせて活性化処理剤の形で塗布する場合、それはいろいろな形態を
とることができる、例えば溶液、懸濁液、混合物、エアロゾル、エマルジョン、ペースト
、又はそれらの組み合わせなどの形態をとることができる。溶液又はエマルジョンの形態
の処理剤が好ましい。
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【００５８】
　活性化処理剤は、当業者に公知の任意の混合設備を用いて、例えば、攪拌器、シェーカ
ー、内部ミキサー、インラインミキサー、例えば高速ミキサー、押出機、ミル、超音波及
び気体分散装置などによって成分を混合して調製できるが、それだけに限定されない。活
性化処理剤が溶液である場合、溶液は濃縮液として調製して使用前に希釈しても、いつで
も使用できる状態で調製してもよい。
【００５９】
　活性化処理剤又はその個別成分の塗布は、当業者に公知のどんな方法で行ってもよい、
例えばそれだけに限定されないが、スプレー、ブラシ、ディップ、ナイフ、ブレード、ホ
ース、ローラー、ワイパー、カーテン、フラッド、フロー、ミスト、ピペット、又はそれ
らの組み合わせを用いて塗布してよい。スプレーによる塗布が典型的である。
【００６０】
　活性化方法は周囲温度で行ってもよく、あるいはそれが望ましい場合にはもっと高い温
度で行うこともできる。活性化処理剤又はその個別成分は、小さな面積にも大きな面積に
も、大きなパーツの部分にも、コンポーネントにもあるいはインフラ構造全体にも、例え
ば航空宇宙に関連したインフラ構造（例えば、航空機）、自動車に関連した（例えば、車
両）、船舶に関連した（例えば、船）、輸送に関連した（例えば、列車）、軍事（例えば
、ヘリコプター、ミサイル）、又は建設（例えば、建物、工場、フロア）に関連したイン
フラ構造にも塗布できる。表面は、単純な幾何形状でも複雑な幾何形状でもよく、どんな
向きであってもよい。処理は、別のものとの相互作用の前に一回又は複数回行うことがで
きる。コーティングの活性化処理剤への曝露時間は、生産量及び用途によってもっと限定
される。そのような訳で、曝露時間は短くて、例えば一分であっても、長くて、例えば24
時間であっても、有機コーティング又は有機コーティング上に見られるもの、例えばシー
ラント、及び下にあるコーティング構造や基板の完全性を損なうことなく行うことができ
る。
【００６１】
　有機コーティングは、汚染していない環境では長期間活性化された状態にとどまる。場
合によって、活性化処理によって、コーティングが活性化されるだけでなく、表面から汚
染が除去されることもある。
【００６２】
　また、表面から過剰な改質物質及び／又は処理液を除去することが好ましい。このプロ
セスは、溶媒又は水によるゆすぎ；ドライ、水又は溶媒による拭き取り；空気又はガスナ
イフ；真空吸引；ゴム雑巾による除去；及び／又は自然又は強制対流蒸発などの方法によ
って好適に行うことができる。
【００６３】
　オプションとして、再活性化を行っている表面から過剰な改質物質及び／又は処理液を
除去するために用いられた水又は溶媒は、例えば除去プロセスを強化するため、乾燥時間
を変化させるため、又は腐食を減らすために添加剤を含むことができる。そのような添加
剤としては、それだけに限定されないが、イオン性及び非イオン性界面活性剤、洗剤、腐
食防止添加剤、及びそれだけに限定されないが上述のような湿潤剤などがある。添加剤と
しては、また、航空機を洗浄するのによく用いられる洗浄剤があげられる、例えば、それ
だけに限定されないが、Brulin, Elf Atochem North America, MacDermid, W.R. Grace, 
McGean-Rohco and Henkelなどの会社から商品名Isoprep, Turco, CeeBee, Ridoline, For
mula及びDaracleanの下で市販されているものがある。
【００６４】
　コーティング表面が活性化された後に、別のもの、例えば追加コーティング層又はコー
ティング細部、接着剤、シーラント、感圧接着デカール又はロゴなどを直ちに塗布又は貼
付できる、又は貯蔵中に表面が大体汚染しないままでいる場合、又は汚染を好適に除去で
きる場合、あとで塗布又は貼付することができる。場合によっては、活性化液を再塗布す
る必要がある。
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【００６５】
　当業者に公知の任意の適当な方法を用いて、有機コーティングとその後のコーティング
及び／又は他のものとの間の接着結合が目的に適合しているかどうかを評価することがで
きる。そのような試験としては、ASTM, ISO及びFAA標準、使用時の性能をシミュレートす
る社内試験方法、使用時の性能自身、及び実際の又は加速耐久性試験などがあるが、それ
だけに限定されない。航空宇宙関係のコーティングの場合、水衝撃に基づく試験方法、例
えば回転アーム試験及びSingle Impact Jet Apparatus (SIJA)(MIJA Limited, Cambridge
, UK)、はコート間の接着を評価するのにきわめて有用であることが見出された。これら
の場合、オーバーコート除去量はコート間の接着レベルと関係している。
【００６６】
　航空宇宙用途では、本発明の活性化方法は、再活性化プロセスのフロー時間の改善、大
きな面積及びオペレータ間で再現性及び一貫性が高く、プロセスの人間工学が改善され、
再活性化のプロセスを完了するのに振動や繰り返し運動による傷害が減少することになり
、それらが全体として正味のコスト節約になるという利点がある。
【実施例】
【００６７】
　次に、本発明を以下の非限定的な実施例によって説明する。実施例はポリウレタンの化
学から得られるコーティングを集中的に取り上げるが、同じ活性化方法は、それだけには
限定されないが、エポキシ、アクリル、ポリカーボネート、又はポリエステルに基づくコ
ーティングにも、溶媒、改質物質、及びオプションとしての添加剤を適当に選択して適当
な活性化条件の下で適用できることは言うまでもない。
【００６８】
　ポリウレタンのトップコートが塗布される特定の“基板”は重要でない。したがって、
基板は、金属（例えば、アルミニウム）、プラスチック（例えば、ポリイミド）、複合材
料（例えば、カーボン繊維強化エポキシ又はガラス強化エポキシ）、又はエラストマー（
例えば、ポリスルフィドエラストマー）であってよい。基板は、表面仕上げ材料、フィル
ム、エラストマー、又はコーティングで仕上げされていてもよい。
【００６９】
　再活性化を必要とするポリウレタンのトップコート層は、その下にトップコート、中間
コート、又はプライマー層を有していてもよく、これらの層も重要ではない。航空宇宙産
業で用いられる積み重ねの典型的な例としては次のようなものがある：
　　　　アルミニウム基板：清浄、陽極処理又は化成処理で調製された表面、エポキシを
ベースとするプライマー、オプションとして選択的に剥離可能な中間コーティング層、及
びポリウレタントップコート層。
　　　　エポキシをベースとする複合材料：表面は調製／清浄、エポキシをベースとする
プライマー、オプションとして選択的に剥離可能な中間コーティング層、及びポリウレタ
ントップコーティング層。
【００７０】
　再活性化処理溶液は、工業的条件の下で塗布することができ、“基板”又は再活性化が
行われるポリウレタンコーティングの下のコーティング層の完全性が、たまたまそれと短
時間接触した処理溶液の作用によって意図する目的に不適当になるほど損なわれることが
ないように設計される。
【００７１】
実施例１：加水分解表面活性化法
　本実施例は、処理されない検体と比べたときのSIJAコート間接着性の改善が、オーバー
コーティングする前のコーティングの活性化から生じていることを示す。このケースで得
られたコート間接着性はサンド研磨で再活性化された検体と同様である。
【００７２】
実施例２：酸化表面活性化法
　本実施例は、処理されない検体と比べたときのSIJAコート間接着性の改善が、オーバー
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コーティングする前のコーティングの活性化から生じていることを示す。このケースで得
られたコート間接着性はサンド研磨で再活性化された検体と同様である。
【００７３】
実施例３：還元表面活性化法
　本実施例は、処理されない検体と比べたときのSIJAコート間接着性の改善が、オーバー
コーティングする前のコーティングの活性化から生じていることを示す。このケースで得
られたコート間接着性はサンド研磨で再活性化された検体と同様である。
【００７４】
実施例４：光で誘発される光グラフト化表面活性化法
　本実施例は、処理されない検体と比べたときのSIJAコート間接着性の改善が、オーバー
コーティングする前のコーティングの活性化から生じていることを示す。このケースで得
られたコート間接着性はサンド研磨で再活性化された検体と同様である。
【００７５】
実施例５：還元表面活性化法
　本実施例は、処理されない検体と比べたときのScribe（けがき） green接着性（マスキ
ングテープを除去するときに問題がある可能性を示す指標）の改善が、オーバーコーティ
ングする前のコーティングの活性化から生じていることを示す。このケースで得られたコ
ート間接着性はサンド研磨で再活性化された検体と同様である。
【００７６】
実施例６：還元表面活性化法
　剥離の研究は、表面還元法によって再活性化されたコーティングは、オーバーコーティ
ングする前にサンド研磨された検体と比べて速やかに剥離するが、処理せずにオーバーコ
ーティングされたものに比べるとゆっくりと剥離することを示した。
【００７７】
実施例７と８：表面化学の変化の証拠
　結果は、表面エネルギーへのより高い特異寄与（Specific contribution）（γs

p）が
、特に還元戦略で活性化された表面で得られることを示している。
【００７８】
実施例９～３３：還元表面活性化法
【００７９】
実施例３４：交換物質による表面活性化法
　活性化処理剤の成分の適当な組み合わせは活性化しようとするコーティングのタイプに
よって異なることが考えられる。溶媒、改質物質、オプションとしての添加剤と不活性物
質、及び活性化条件は、活性化しようとするコーティングのタイプによって異なるであろ
う。
【００８０】
一般的な実験細部
塗布条件及び処理
　多数のフラットパネルの塗布は、重力で送給される94のノズルを備えたBinks Mach 1A 
自動スプレーガンを組み込んだTamahaロボット塗装アームを用いて行われた。スプレー塗
布は、入口圧力40 PSI、スキャン速度100 mm/s、及び検体－ガン距離330 mで行われた。
コーティング厚さは、ガンの流体ニードル調節位置とスキャン速度によってコントロール
された。パラメーターはペイント厚さ測定とインラインで調節され、アルミニウム基板で
Fischer Ionoscope (MPOD)を用いて評価された。複合基板でコーティングが完了すると、
コーティング層の厚さはアルミニウムパネルでのionoscopeの読み取り値による校正によ
って推定された。同様の戦略は、プライマー、オプションとしての中間層及びトップコー
ト層の塗布に関しても採用された。実施例の多くで、塗布されたフィルムは、試験片の中
央を通って3Mビニルテープ（#471）でテーピングを行った後にオーバーコーティングし、
テープを除去したときにペイントのエッジが形成されるようにした。このエッジがSIJA（
Single Impact Jet Apparatus）分析の打撃のターゲットになった。
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【００８１】
　曲面又は大きな表面（例えば、雨で浸食されたホイル）及びいくつかの小さなフラット
パネルのスプレー塗装が、典型的には94のノズルを備えたBinks M1-H HVLPガンを用いて
行われた。ときには、同様の重力で送給されるHVLPガン又は圧力ポッドから送給されるHV
LPガンが用いられた。このような場合、アルミニウム又は複合材料は、最初のトップコー
トを塗布する前のフラットプレートと同じような仕方で調製された。最初のコーティング
層の硬化後、ホイルの前面をマスク（Intertape Polymer Group, PG-777テープ）してか
らオーバーコーティングして、オーバーコーティングを塗布してテープを除去すると先端
エッジが形成されるようにした。
【００８２】
　硬化プロトコルはコンピューター制御された温度湿度チャンバで、例えばThermoline E
nvironmentalチャンバ及び／又は通常の硬化チャンバで行われた。
【００８３】
表１：ペイント材料情報
　多数の実施例で用いられたコーティングが表１にリストされている。実施例で、ペイン
ト会社は一般に次のように略記されている：
PRC-DeSoto International: PRC-DeSoto
Akzo-Nobel Aerospace Coatings: Akzo-Nobel
【００８４】
【表１】

【００８５】
注：シンナーの呼称Ｃ及びＣ２は、ペイントが硬化する相対速度を示すために用いられる
。Ｃシンナー－標準的な硬化速度であり、Ｃ２はそれに対応してより速い硬化速度を与え
る（シンナーに高レベルの触媒を組み込むことによる）。Akzo-Nobelの場合－速く硬化す
るシンナーはTR-112という呼称で、標準的なシンナーはTR-109である。
【００８６】
塗装条件及びプロトコル
　プライマー塗布の前に基板を清浄にし、オプションとして適当な場合、アロジンタイプ
の化成コーティングで処理又は陽極処理する。
ポリウレタントップコート、中間及びプライマー層を、製造業者の指示に従って混合して
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塗布する。
プライマー：
【００８７】
　典型的な条件
　・複合材料又はアルミニウムの場合：耐腐食性を高める添加剤をオプションとして組み
込んだ普通の航空宇宙用エポキシ系プライマーを0.5 mil (12.5ミクロン)のドライフィル
ム厚さ（dft）で製造業者の指示に従って塗布。
【００８８】
中間コート：
　・オプションとして、選択的に剥離可能な中間コート（IC）を0.35 mil (10ミクロン)
で製造業者の指示に従って塗布。
ポリウレタントップコート：
【００８９】
　・ポリウレタントップコートの塗布（例えば：CA8000/B70846Xベース（このトップコー
トの白色はまたBAC70846とも呼ばれる。実施例では普通Desothane HS 70846Xと呼ばれる
）を含むDesothane HSトップコートを1.0乃至4.0 mil (典型的には1.0mil (25ミクロン) 
で塗布）。塗装されたパネルは１時間蒸発させてから硬化及び加速老化させる。
【００９０】
　トップコートに用いられた標準的な硬化／加速老化条件は次のようなものであった：（
i）塗装されたパネルをオーブンで、120°F, 5-10% RH (相対湿度)で40時間硬化させ、続
いて（ii）120°F (49°C)及び50% RHで48時間加湿チャンバにおいて後硬化、その後（ii
i）160°Fで24時間オーブン硬化。全硬化時間は112時間になった。あるいはまた、別の“
加速”老化プロトコルを実施例で記載しているように用いて、ポリウレタントップコート
を、標準的接着テストでの低い接着性で示されるように追加コーティング層に対して非受
容的にした：例えば、120°F及び2-3% RHで5日間、又は120°F及び5% RHで１６時間とい
うプロトコルである。
【００９１】
表面改質
　表面改質のために用いられた溶媒と改質物質はMERK and Sigma-Aldrich又はDow Chemic
al Companiesから購入した。純度は、分析等級又は実験試薬等級純度であった。イソプロ
ピルアルコールは一般に無水物等級であった。しかし、試薬の別の供給業者及び等級も利
用できることが知られている。
【００９２】
　Progylde DMM（proglydeと略記)－ジプロピレングリコールジメチルエーテル
　EtOH－エタノール
　EtOAc－酢酸エチル
　IPA－イソプロピルアルコール
　tBAC－t-酢酸ブチル
　MPK－メチルプロピルケトン
　MEK－メチルエチルケトン
　THF－テトラヒドロフラン
　SS－ステンレス鋼
　HSS－高強度鋼
　h－時間
　min－分
　SOLO－スプレーオンリーブオン
　SOHO－スプレーオンホースオフ
　SOWO－スプレーオンワイプオフ
　RH－相対湿度
【００９３】
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【表２】

【００９４】
分析
　表３は、分析のための試験で用いた設備及び条件を示す。
【００９５】
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【表３】

【００９６】
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【表４】

【００９７】
実施例１：加水分解法
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【表５】

【００９８】
実施例２：酸化法
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【表６】

【００９９】
実施例３：還元法
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【表７】

【０１００】
実施例４：光グラフト化法
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【表８】

【０１０１】
実施例５：還元表面活性化法－生（green）けがき接着性
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【表９】

【０１０２】
実施例６：還元活性化法－剥離速度試験
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【表１０】

【０１０３】
実施例７：表面エネルギー変化の証拠
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【表１１】

【０１０４】
実施例８：表面エネルギー変化の証拠
【表１２】

【０１０５】
実施例９．SIJAコート間接着性、老化したDesothane HS 70846X ホワイト（C2）を指定さ
れた条件の下で30分間（SOHO）再活性化し、水でホースオフして３時間後Desothane S400
Xレッドでオーバーコーティングしたもの
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【表１３】

【０１０６】
実施例１０．SIJAコート間接着性、老化したDesothane HS 70846X ホワイト（C2）を指定
された条件の下で30分間再活性化し（SOHO）、水でホースオフして３時間後Desothane HS
 S601Xブルーでオーバーコーティングしたもの
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【表１４】

【０１０７】
実施例１１．SIJAコート間接着性、老化したDesothane HS 70846X ホワイト（C2）を指定
された条件の下で30分間再活性化し（SOHO）、水でホースオフして３時間後Desothane S4
00Xレッドでオーバーコーティングしたもの
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【表１５】

【０１０８】
実施例１２．（i）SIJAコート間接着性、老化したDesothane HS 70846X ホワイト（C2）
を指定された条件の下で3時間再活性化し（SOLO）、Desothane HS S070Xブルーでオーバ
ーコーティングしたもの
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【表１６】

【０１０９】
（ii）けがき接着性、老化したDesothane HS 70846X ホワイトを指定された条件の下で再
活性化し、Desothane HS 5070Xブルーでオーバーコーティングしたもの。試験を行う前に
、オーバーコートは周囲条件の下で16時間そのまま硬化させた。
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【表１７】

【０１１０】
実施例１３．（i）SIJAコート間接着性、老化したEclipse BAC70846 ホワイトを指定され
た条件の下で3時間再活性化し（SOLO）、Desothane HS 5070Xブルーでオーバーコーティ
ングしたもの
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【表１８】

【０１１１】
（ii）けがき接着性、老化したEclipse BAC 70846 ホワイトを指定された条件の下で再活
性化し、Desothane HS 5070Xブルーでオーバーコーティングしたもの。試験を行う前に、
オーバーコートは周囲条件の下で16時間そのまま硬化させた。
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【表１９】

【０１１２】
実施例１４．SIJAコート間接着性、老化したDesothane HS70846X ホワイトを指定された
溶媒中のLiBH4（0.2 wt%）で3時間再活性化し（SOLO）、いろいろなカラーのDesothane H
S ポリウレタントップコートでオーバーコーティングしたもの。
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【表２０】

【０１１３】
実施例１５．（i）SIJAコート間接着性、老化したDesothane HS 70846X ホワイトをProgl
yde DMMと指定された共溶媒中のLiBH4（0.2 wt%）で3時間再活性化し（SOLO）、いろいろ
なカラーのDesothane HS ポリウレタントップコートでオーバーコーティングしたもの。
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【表２１】

【０１１４】
（ii）異なるアルコール（40%）及びアルコール組み合わせ（20:20%）を組み込んだ実施
例
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【表２２】

【０１１５】
実施例１６．SIJAコート間接着性、老化したDesothane HS 70846X ホワイト（C2）を指定
された条件下で30分間再活性化し（SOHO）、水でホースオフしてから3時間後Desothane S
400Xレッドでオーバーコーティングしたもの。
　1.0% Li(OCH3)xBH4-x、Proglyde中で、それぞれ、0（x=0）、1（x=1, 主成分）、2（x=
2, 主成分）、及び3（x=3, 主成分）等量（Eq）のメタノールをその場で加えて調製され
る
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【表２３】

【０１１６】
実施例１７．SIJAコート間接着性、老化したDesothane HS 70846X ホワイト（C2）を指定
された条件下で30分間再活性化し（SOHO）、水でホースオフしてから3時間後Desothane S
400Xレッドでオーバーコーティングしたもの。
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【表２４】

【０１１７】
実施例１８．雨浸食接着性結果、定められたように老化させたDesothane HS 70846X ホワ
イト（C2）。定められた調合物と処理時間を用いて再活性化された後、Desothane HS 501
03Xブルーでオーバーコーティングされた。
　(i)老化プロトコル：4時間（120F, 2-3% RH）。SOLOに基づく再活性化法。
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【表２５】

【０１１８】
(ii)老化プロトコル：5日間（120F, 2-3% RH）。SOLOに基づく再活性化処理。
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【表２６】

【０１１９】
(iii)老化プロトコル：4時間（120F, 2-3% RH）。SOHOに基づく再活性化法。
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【表２７】

【０１２０】
(iv)老化プロトコル：5日間（120F, 2-3% RH）。SOHOに基づく再活性化法。
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【表２８】

【０１２１】
実施例１９．雨浸食接着性結果、プライマー、中間、及びトップコートを含むエポキシ－
炭素ファイバー複合材料基板に塗布され老化したDesothane HS 70846X ホワイト（Cシン
ナー）が定められた条件の下で再活性化された後、Desothane HS S601Xブルーでオーバー
コーティングされた。
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【表２９】

【０１２２】
実施例２０．SIJAコート間接着性、老化したDesothane HS 70846Xホワイト（C2）を定め
られた後処理条件の下で2時間LiBH4 (Proglyde DMM中で0.2wt%)で再活性化した後Desotha
ne HS S601Xブルーでオーバーコーティングしたもの。
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【表３０】

【０１２３】
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【表３１】

【０１２４】
実施例２１．SIJAコート間接着性、老化したDesothane HS 70846Xホワイト（C2）を定め
られた条件の下で30分間隔をあけて複数回LiBH4 (Proglyde DMM中で0.1 wt%)で再活性化
した後Desothane HS S601Xブルーでオーバーコーティングしたもの。
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【表３２】

【０１２５】
実施例２２．SIJAコート間接着性、老化したDesothane HS 70846Xホワイト（C2）をLiBH4
 (Proglyde DMM中で0.1 wt%)で（i）1時間再活性化した後定められた条件に置かれた後（
水で）洗浄し、乾燥させた後、又は（ii）定められた処理時間再活性化した後、Desothan
e HS S601Xブルー又はS400Xレッドでオーバーコーティングしたもの。



(47) JP 5563195 B2 2014.7.30

10

20

30

40

【表３３】

【０１２６】
実施例２３．SIJAコート間接着性、老化したDesothane HS 70846Xホワイト（C2）を定め
られた期間周囲条件下でそれ自身老化したLiBH4溶液中で再活性化した後、Desothane HS 
S601Xブルーでオーバーコーティングしたもの。
　（i）処理溶液： Progylde DMM中の0.2% LiBH4 + 記されたパーセンテージのIPAを、老
化したポリウレタントップコートを再活性化するために用いる前に50日間貯蔵。
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【表３４】

【０１２７】
（ii）処理溶液： Proglyde DMM中に貯蔵されたいろいろな濃度のLiBH4 / 2% tBACを塗布
前90日間貯蔵。
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【表３５】

【０１２８】
（iii）処理溶液： ストックとして調製されたProglyde DMM中の濃度0.5wt%のLiBH4を6ヶ
月貯蔵。記された濃度への希釈及び調合は、SOLO方式で再活性化のために塗布する直前に
行われた。
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【表３６】

【０１２９】
（iv）雨浸食接着性データ、Desothane HS 70846ホワイト（C）を4日間120F (10%RF)で硬
化させた後、再活性化し、Desothane HS S601Xブルーでオーバーコーティングしたもの。
注：再活性化されたサンプルは三重複、基準の非処理及びサンド研磨は二重複。
　処理溶液 （a）25日間老化、（b）25日間老化、（c）Proglyde DMM中野ストック溶液を
25日間老化させ、塗布直前にIPAを加えて記された濃度にした、（d）新たに調製、（e）
新たに調製。
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【表３７】

【０１３０】
実施例２４．この実施例は、処理溶液の塗布が、製造装置によって生じ、外観を損ない、
コート間接着性を低下させる可能性があるよく見られる表面汚染物質（残渣）を軽減する
のに役立つこと、特に再活性化処理溶液がSOHO又はSOLO塗布方法によって塗布される場合
に役立つことを示している。
　（i）再活性化及びDesothane HS 5070Xのオーバーコーティングの前の、老化したDesot
hane HS 70846Xホワイトのトップコートへのよく見られる表面汚染物質の塗布を示す図。
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【表３８】

【０１３１】
　汚染物質区域の対応するSIJAコート間接着性結果
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【表３９】

【０１３２】
（ii）SIJAコート間接着性、Proglyde DMM中の0.1% LiBH4/2% tBACを用いる再活性化の前
に（a）石油ゼリー又は（b）Aeroshell 33によって汚染された老化したDesothane HS ホ
ワイト70846トップコート。活性化処理剤を（30分）放置した後、指定された後処理条件
を適用。その後、Desothane HS S601Xブルーをオーバーコーティングした。
　（a）石油ゼリー汚染物質
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【表４０】

【０１３３】
（b）Aeroshell
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【表４１】

　上の実施例は、製造プロセスからの航空宇宙関係でよく見られる残渣で汚染したDesoth
ane HSコーティングを再活性化してからオーバーコーティングしたときに、コート間接着
性とペイント外観が改善されることをはっきりと示している。
【０１３４】
（iii）いくつかの汚染物質に関する裏付けとなるFTIR証拠：サンプルはヘキサンを浸し
た“Q-チップ”で拭き、ヘキサンを含むサンプルをNaClに吸収させた。NaClを板に圧縮成
形した後、FTIRスペクトルが得られた。
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　石油ゼリー汚染物質
【表４２】

注：3000cm-1の付近の汚染物質に典型的な吸収は、記されている条件の下で再活性化した
後になくなるか又は減少した。
【０１３５】
（b）Aeroshell 33汚染物質
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【表４３】

注：3000cm-1の付近の汚染物質に典型的な吸収は、記されている条件の下で再活性化した
後になくなるか又は減少した。
　この実施例は、再活性化処理後に汚染レベルがはっきりと減少又はなくなることを示し
ている。
【０１３６】
（iv）定められた条件の下で汚染した老化したDesothane HS 70846Xホワイトトップコー
トの非処理、溶媒ワイプのみ、及び再活性化処理の後のいくつかの汚染物質に関する裏付
けとなる表面エネルギー結果。
【表４４】

　全表面エネルギーのうち特異表面エネルギー成分は、老化したDesothane HS 70846X基
板に汚染物質を塗布した後、顕著に減少する。表面を溶媒でワイプするのみでは表面エネ
ルギーの特異寄与分はわずかしか改善されない（非処理、非汚染に波戻らない）が、記さ
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れた条件の下でLiBH4によって再活性化された検体は、非汚染基板に比べて表面エネルギ
ーへの特異寄与分で顕著な改善が見られ、清浄化と再活性化が同時に起こっていることを
示している。
【０１３７】
実施例２５．（i）実施例２５．（i）SIJAコート間接着性、老化したDesothane HS 70846
Xホワイト（C2）を定められた条件の下で再活性化し－一回（薄い塗布）又は二回（厚い
塗布）し、続いて30分の処理時間後に水でホースオフ（SOHO）し、Desothane S400Xでオ
ーバーコーティングしたもの。オーバーコーティングの硬化後、サンプルを周囲条件の下
で30日間Skydrol航空液体（aviation fluid）に浸した後にテストした。
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【表４５】

　この実施例は、トップコート層の間のコート間接着性は水理液体に対して耐性があるこ
とを示している。
【０１３８】
（ii）SIJAコート間接着性、老化したDesothane HS 70846Xホワイトを定められた条件の
下で再活性化し（SOLO, 180分）、Desothane HS S601Xブルーをオーバーコーティングし
たもの。オーバーコーティングの硬化後、サンプルを30日間周囲条件の下で水に浸すか、
又は120F/98% RHで凝結湿度チャンバに入れた後に接着性のテストを行い視覚的外観の評
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【表４６】

【０１３９】



(61) JP 5563195 B2 2014.7.30

10

20

30

40

【表４７】

【０１４０】
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【表４８】

【０１４１】
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【表４９】

【０１４２】
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【表５０】

　結果は、周囲条件の下で30日間水に浸漬した後、又は120F及び95% RHで30日間コンディ
ショニングした後、優れたコート間接着性が得られたことを示している。ペイント外観も
受容できるものであり、濾過によって得られる沈降（沈殿物を含まない）処理溶液を用い
るか、粘着雑巾によるワイプ、洗浄（SOHO）又はワイプ（SOWO）プロセスなどの後処理プ
ロトコルを用いることによってさらに改善される。
【０１４３】
　実施例２６．（i）次の実施例は、0.1% LiBH4-Proglyde DMM再活性化溶液を、プライマ
ーとしての炭素ファイバー強化エポキシの上に塗布された裸のポリスルフィドをベースと
するシーラント（PRC-Desoto PR 1772）にスプレー塗布したときの効果を示す。
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【表５１】

　この実施例は、シーラントの厚さが薄くてもシーラントの隆起や気泡発生は起こらない
ことを示している。
　基板へのシーラントの接着は、こすっても維持される。
【０１４４】
（ii）次の実施例は、ポリスルフィドシーラント（PRC-Desoto PR 1772）を4時間硬化さ
せた後に0.1% LiBH4をproglyde中に含む再活性化処理溶液で定められた時間処理し、Deso
thane HS S601Xブルーでオーバーコーティングし、周囲条件で16時間硬化させたもののけ
がき接着性結果を示す。
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【表５２】

　この実施例は、オーバーコーティングの前に処理溶液をシーラントに塗布した後、処理
溶液をわずかに硬化下だけの（若い）シーラントに塗布した場合でも、何も有害な影響は
起こらないことを示している。
【０１４５】
（iii）次の実施例は、ポリスルフィドシーラント（PRC-Desoto PR 1772）をいろいろな
溶媒及び再活性化処理溶液に浸漬したときの重量変化データを示す。
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【表５３】

　この実施例は、8日間までの期間にわたってきわめて小さな重量変化しか生じない再活
性化溶液を調合することができることを示している。
【０１４６】
(iv)次の実施例は、プライマーを含む複合基板に塗布された選択的に剥離可能な（中間）
コーティング層にLiBH4/proglyde再活性化溶液の塗布がどんな影響を及ぼすかを示す。
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【表５４】

　この実施例は、再活性化処理溶液との相互作用によって中間コーティング層の隆起や溶
解は起こらないということを示している。
【０１４７】
（v）次の例は、いろいろな溶媒、典型的な航空宇宙ペイント剥離液、及び再活性化処理
溶液におけるいろいろな航空宇宙基板材料の28日までに及ぶ浸漬重量変化データを提供す
る。（a）BMS8-256－炭素ファイバー強化エポキシ、（b）BMS8-79－グラスファイバー強
化エポキシ、（c）BMS8-276－炭素ファイバー強化エポキシとMetlbond 1515接着剤フィル
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ム、（d）BMS8-276とSurface Master 905接着剤フィルム、（e）いろいろな金属、Al－ア
ルミニウム、Ti－チタン、SS－ステンレス鋼、SSS―高強度鋼。
【表５５】

【０１４８】
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【表５６】

【０１４９】
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【表５７】

【０１５０】
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【表５８】

【０１５１】
e. LiBH4 (0.2%) in proglydeを浸漬に使用
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【表５９】

　この実施例は、普通の溶媒又は航空宇宙セクターなどの産業でよく用いられる化学調合
物と対比して、再活性化溶液を、プラスチック、複合材料、エラストマー、及び金属など
一連の物質とのマイナスの相互作用を最小にするように調合できることを示している。
【０１５２】
実施例２７．次の実施例は、再活性化溶液をす点シルやデザインマスク及びテープなどと
合わせて用いて装飾的な塗装仕上げを生み出すことができることを示す。
　（i）予めビニルベースのステンシルが貼付された老化したDesothane HSホワイト70846
Xトップコート（16時間、120F, 8%RH）に再活性化処理剤（proglyde中のLiBH4 : IPA 40 
: 60、 SOLO塗布、30分）を塗布した後、Desothane HS S601Xブルー（C2）を塗布し、周
囲条件で16 時間硬化させたもの。
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【表６０】

　この実施例は、処理溶液をステンシルの上から塗布したときにも鮮やかで歪んでいない
文字が維持されることを示している。
【０１５３】
（ii）予めビニルベースのステンシルが貼付された老化したDesothane HSホワイト70846X
トップコート（16時間、120F, 8%RH）に再活性化処理剤（proglyde中のLiBH4 : IPA 40 :
 60、 SOLO塗布、30分）を塗布した後、Desothane HS S601X（C）ブルーを120Fで塗布し1
6 時間硬化させたもの。
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【表６１】

　この実施例は、処理溶液をマスクの上から塗布したときにも鮮やかで歪んでいないデザ
インが維持されることを示している。
【０１５４】
（iii）予めビニルベースのステンシルが貼付された老化したDesothane HSホワイト70846
Xトップコート（16時間、120F）に再活性化処理剤（proglyde中の0.15% LiBH4 : IPA 40 
: 60、 30分、SOLO）を塗布した後、Desothane HS S601X（C2）ブルーを塗布したもの。
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【表６２】

　この実施例は、非処理サンプルと異なり再活性化されたサンプルでは、けがき及びステ
ンシルプル試験で検証される優れた生接着性が1時間後に可能であり、優れた文字明晰性
が一連のステンシルプル時間で可能であることを示している。
【０１５５】
実施例２８．硬化し標準老化プロトコルで老化したDesothane HS 3613Xイエロー又はS400
Xレッド（C2）が記された濃度のLiBH4で30分間SOLOで再活性化された後Desothane HS S60
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【表６３】

【０１５６】
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【表６４】

　この実施例は、還元法を用いて異なるカラーのポリウレタンコーティングを再活性化で
きることをそ示している。
【０１５７】
実施例２９．
　（i）proglyde中0.1% LiBH4による再活性化の前及び後の（a）標準硬化サイクル老化条
件及び（b）低湿度条件（120F, 5日間, 2-3% RH）の下で老化したDesothane HS 70846Xホ
ワイトポリウレタンコーティング（C）及び（C2）のSEM画像
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【表６５】

　実施例aは、コーティングの表面が再活性化の前と後で同様に見えることを示している
。
【０１５８】
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【表６６】

　実施例bは、コーティングの表面が再活性化の前と後で同様に見えることを示している
。
【０１５９】
（ii）proglyde中0.1% LiBH4による再活性化の前及び後の（a）標準硬化条件及び（b）低
湿度硬化条件（120F, 5日間, 2-3% RH）の下で老化したDesothane HS 70846Xホワイトポ
リウレタンコーティング（C）及び（C2）の表面エネルギー結果。
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【表６７】

　この実施例は、表面エネルギーへの特異寄与分の増加が、異なる条件で老化したコーテ
ィングの再活性化処理溶液への異なる触媒レベル（例えば：CとC2）での曝露から生ずる
ということを示している。
【０１６０】
（iii）標準条件で老化し、記されたように再活性化されたDesothane HS 70846Xホワイト
ポリウレタンコーティング（C2）からのFTIR-ATR結果。

【表６８】

　この実施例は、処理されないサンプルと処理されたサンプルで同じようなFTIR-ATRが得
られることを示しており、表面の改質が（ii）と（iii）の結果を合わせたコーティング
の最も上の部分で起こっており、コーティングの内部の深いところでは、FTIR-ATRが化学
構造の識別できるような差異を与える形で起こっていないと言うことを示している。
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【０１６１】
（iv）プライマー及びアルミニウム基板に塗布され硬化し老化したDesothane HS 70846X
ホワイトを、（a）非処理、（b）サンド研磨、及び（c）proglyde中の0.1% LiBH4を用い
て30分間、SOLOで再活性化した後、Desothane HS S601Xブルーをオーバーコーティングさ
れたもののSEM断面画像。
【表６９】

【０１６２】
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【表７０】

【０１６３】
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【表７１】

　この実施例は、オーバーコートが、非処理の場合の老化したDesothaneコーティングを
濡らさず、結合しない領域を生ずることを示している。結合しない領域は、サンド研磨さ
れたサンプル及び再活性化処理されたサンプルには存在せず、二つのポリウレタントップ
コートコーティング層（ホワイトとブルー）の間の界面相互作用が改善されるという証拠
になる。
【０１６４】
実施例３０．この実施例は、加速的なUV曝露が、老化したDesothane HS 70846Xポリウレ
タンコーティングに非処理の基準と対比してどのような影響を及ぼすかを異なる長さの曝
露時間について示す。
（i）オーバーコーティングされないサンプルの色の変化
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【表７２】

　この実施例は、いろいろな長さの加速UV曝露時間の前にオーバーコーティングしないま
まである場合、色の変化は、非処理、サンド研磨、proglyde中0.1% LiBH4による再活性化
処理で、30分後除去する（SOHO）又は除去しない（SOLO）サンプルで同様であることを示
している。
【０１６５】
（ii）SIJAコート間接着性結果、Desothane HS 70846Xホワイト（C2）を標準プロトコル
の下で老化させ、630時間加速UV条件に置いた後再活性化してDesothane S601Xをオーバー
コーティングしたもの。
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【表７３】

　この実施例は、加速的老化及びUV曝露を受けたサンプルに対して再活性化手順がコート
間接着性を改善し、UVに曝露されなかったサンプルと同じような結果が得られることを示
している。
　この実施例は、再活性化及びオーバーコーティングが必要となる前に長期間UV曝露を受
けたポリウレタンコーティングに、例えば使用されていた航空機のポリウレタンコーティ
ングに、関連している。
【０１６６】
実施例３１．この実施例は、プライマー、中間コーティング、及びポリウレタントップコ
ート層を含む複合パネルの間のペイント剥離比較実験を示す。この実施例では、老化した
Desothane HS 70846Xホワイト（C2）を記された条件の下で還元法によって再活性化した
後Desothane HS S601Xでオーバーコーティングしたものの剥離挙動が処理されない基準及
びサンド研磨された基準と対比される。
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【表７４】

【０１６７】
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【表７５】

【０１６８】
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【表７６】

　この実施例は、化学的に再活性化されたサンプルストリップをサンド研磨された基準及
び非処理基準と同様の時間フレームで示している。
【０１６９】
実施例３２．次の実施例は、Desothane HS S601Xを非処理及び再活性化された老化したDe
sothane HS 70846Xコーティング（それ自体プライマー塗布されたアルミニウムに塗布さ
れる）に温度と湿度を下のプロトコルに従って500サイクル庭たるサイクリングの下で塗
布したときのペイント接着と外観に及ぼす影響を示す。
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【表７７】

【０１７０】
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【表７８】

【０１７１】
（ii）SIJA接着性試験では、サイクリング手順の後で、サンド研磨と同様の改善されたコ
ート間接着性が得られた。
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【表７９】

【０１７２】
（iii）サイクリングの後で、ペイント仕上げで“微小クラック発生”又は“ピンヘッド
欠陥形成”という点で何も変化は見られなかった。
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【表８０】

　この実施例は、温度と湿度のサイクリングの後で接着性又はオーバーコートの外観に明
らかな低下は何も起こらないことを示している。
【０１７３】
実施例３３．この実施例は、典型的なペイントマスキング作業と熱硬化のシミュレーショ
ンの後で、雨浸食ホイルのペイント接着性及びオーバーコートペイントの質を検証する。
実施例は雨浸食ホイルを示す（プライマー、中間コーティングを含み）トップコートがDe
sothane HS CA8000/B70846ベースでCシンナー硬化／老化が5日間、3% RH及び120°Fで行
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われ、記されたSOHO（ウオッシュオフの前）又はSOLOプロセスで1.5時間再活性化された
。
【０１７４】
　再活性化の後、サンプルは直接120Fの熱サイクルに6時間さらされた（その後一晩周囲
条件の下に置かれる）、あるいはまた、設処理の前にクラフト紙で包まれるか、4本のマ
スキングテープのバンドをサンプルのまわりに直角方向にラッピングされた。紙とテープ
を除去した後（テープの線をIPAで拭いて）、サンプルはDesothane HS CA8000/B50103ベ
ースをCシンナーと共に塗布され、硬化後、接着性とペイント外観が再活性化されない基
準及びサンド研磨された基準と対比してテストされた。
【０１７５】
（i）SOHO再活性化
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【表８１】

【０１７６】
（ii）SOLO再活性化
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【表８２】

【０１７７】
　結果は：
ランダムSOLO以外のすべてのホイルは良い点数で合格した；
・優れたペイント外観が見られた：6時間硬化されたホイルにテープがつけられ、IPAによ
って溶媒ワイプされたことによるゴースト像は見られず、クラフト紙の使用による悪影響
は見られなかった；
・1塗布状況と3塗布状況で何も顕著な差はなかった；
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【０１７８】
実施例３４．次の実施例は、老化したDesothane 70846X及びS400Xレッド非処理及びテト
ライソプロピルチタネートによる再活性化又はサンド研磨基準に、S601Xブルー及び5070X
ライトブルーをオーバーコートしたもののコート間接着性を示す。
　（i）SIJA接着性
【表８３】

【０１７９】
　この実施例は、テトライソプロピルチタネートによる老化した表面の処理が異なるカラ
ーの老化したポリウレタン基板とオーバーコーティングで接着性の改善が得られることを
示している。
【０１８０】
　（ii）次の実施例は、テトライソプロピルチタネートをベースとする再活性化溶液をス
テンシル及びデザインマスク及びテープなどと合わせて用いて装飾的なペイント仕上げを
生み出すことができることを示す。
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【表８４】

【０１８１】
【表８５】

【０１８２】
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　この実施例は、老化したDesothane HS 70846XにDesothane HS 5070Xヲオーバーコーテ
ィングする前の処理溶液としてとふされるテトライソプロピルチタネートをベースとする
処理溶液の使用が、非処理基準と比較したときに接着性を改善し、また、ポリウレタンで
オーバーコーティングする前にデザインステンシル上に直接SOLOで塗布したときに文字の
ふくれも形の歪みもきわめて小さかったことを示している。
【０１８３】
　特定の実施形態によって示された本発明には、広い形で記載される本発明の精神と範囲
から逸脱することなく多くの変型及び／又は変更が可能であることは当業者には理解され
るであろう。したがって、上記の実施形態は、あらゆる点で例示的なものであって制限的
なものではないと考えるべきである。
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