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(57)【要約】
　基層上にコーティングを形成する方法であって、リグニンを溶媒中に少なくとも部分的
に溶解させることによってリグニン溶液を生成する工程と、リグニン溶液を基層上にコー
ティングする工程と、リグニンでコーティングされた基層に対して、熱処理および酸処理
からなる群から選択される処理を行う工程とを含む方法。コーティングは、基層の防水お
よび／または強化を向上させる。
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　基層上にコーティングを形成する方法であって、
（ａ）リグニンを溶媒中に少なくとも部分的に溶解させることによってリグニン溶液を生
成する工程と、
（ｂ）前記リグニン溶液を前記基層上にコーティングする工程と、
（ｃ）前記リグニンでコーティングされた基層に対して、熱処理および酸処理からなる群
から選択される処理を行う工程と
を含み、これによって、前記基層上にコーティングを形成する方法。
【請求項２】
　前記基層は、リグノセルロース基層、リグノセルロース由来基層、セルロース基層およ
びセルロース由来基層からなる群から選択される、請求項１に記載の方法。
【請求項３】
　前記溶媒は、アルカリ性水溶液である、請求項１または請求項２に記載の方法。
【請求項４】
　前記アルカリ性水溶液は、アンモニア溶液である、請求項３に記載の方法。
【請求項５】
　前記リグニン溶液は、本質的に活性剤としてのリグニンからなる、先行する請求項の何
れか一項に記載の方法。
【請求項６】
　前記リグニン溶液におけるリグニンの量は、重量％で、１０～４０％である、先行する
請求項の何れか一項に記載の方法。
【請求項７】
　前記リグニン溶液は、実質的に唯一の非溶媒成分としてリグニンを含む、先行する請求
項の何れか一項に記載の方法。
【請求項８】
　前記リグニン溶液は、糖および／または糖アルコールをさらに含む、請求項１～６の何
れか一項に記載の方法。
【請求項９】
　前記リグニン溶液における前記糖および／または糖アルコールの量は、重量％で、１～
３０％である、請求項８に記載の方法。
【請求項１０】
　前記リグニン溶液は、可塑剤をさらに含む、先行する請求項の何れか一項に記載の方法
。
【請求項１１】
　前記リグニン溶液中に存在する前記可塑剤の量は、重量％で、１％～５％である、請求
項１０に記載の方法。
【請求項１２】
　前記リグニン溶液は、実質的に唯一の非溶媒成分としてリグニン、グリセロールおよび
前記可塑剤を含む、前記請求項１０または請求項１１に記載の方法。
【請求項１３】
　前記リグニン溶液のコーティングにおけるｐＨは、約７．０～９．５である、先行する
請求項の何れか一項に記載の方法。
【請求項１４】
　前記コーティングの重量は、約８～３５ＧＳＭである、先行する請求項の何れか一項に
記載の方法。
【請求項１５】
　前記コーティングにより前記基層の重量が０．１～２０％増加する、先行する請求項の
何れか一項に記載の方法。
【請求項１６】
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　前記熱処理は、８０℃より高い温度に曝露する工程である、先行する請求項の何れか一
項に記載の方法。
【請求項１７】
　前記酸処理は、前記リグニンコーティングをｐＨが４．０より低い酸に接触させる工程
を含む、先行する請求項の何れか一項に記載の方法。
【請求項１８】
　主活性成分として、溶媒に少なくとも部分的に溶解されるリグニンを含む組成物。
【請求項１９】
　前記組成物は、本質的に活性成分としてのリグニンからなる、請求項１８に記載の組成
物。
【請求項２０】
　前記溶媒は、アンモニア水溶液である、請求項１８または請求項１９に記載の組成物。
【請求項２１】
　前記組成物は、約１５重量％～約４０重量％のリグニンおよび約８５重量％～約６０重
量％のアンモニア溶液を含む、請求項１８～２０の何れか一項に記載の組成物。
【請求項２２】
　前記組成物は、糖または糖アルコールをさらに含む、請求項１８～２０の何れか一項に
記載の組成物。
【請求項２３】
　前記組成物は、全組成物のうちの重量％の量で、
（ａ）約１０％～約４０％のリグニンと、
（ｂ）約３５％～約８０％のアンモニア溶液と、
（ｃ）約５％～約３０％の糖および／または糖アルコールと
を含む、請求項２２に記載の組成物。
【請求項２４】
　前記糖および／または糖アルコールは、グリセロールである、請求項２３に記載の組成
物。
【請求項２５】
　前記組成物は、可塑剤をさらに含む、請求項１８～２４の何れか一項に記載の組成物。
【請求項２６】
　前記組成物は、全組成物のうちの重量％の量で
（ａ）約１８％～約２７％のリグニンと、
（ｂ）約５０％～約６７％のアンモニア溶液と、
（ｃ）約１０％～約２５％のグリセロールと、
（ｄ）約０．１％～約４％のラテックスと
を含む、請求項２５に記載の組成物。
【請求項２７】
　前記組成物のｐＨは、約７．５～９．５である、請求項１８～２６の何れか一項に記載
の組成物。
【請求項２８】
　コーティングを基層上に形成するための請求項１８～２７の何れか一項に記載の組成物
の使用。
【請求項２９】
　請求項１～１７の何れか一項に記載の方法によって形成されるコーティングを含む基層
。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、コーティング技術分野に関する。より詳細には、本発明は、基層上に防水コ
ーティングを形成する方法、およびその方法において使用するための組成物に関する。
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【背景技術】
【０００２】
　本明細書において背景技術を参照するが、そのような技術が豪国などにおいて常識を構
成することを認めるものであるとは解釈すべきでない。
【０００３】
　様々な基層上に防水コーティングを使用することは、広範囲の用途において一般に行わ
れている。一例として、食品包装や輸送産業において使用される紙および板紙製品の防水
がある。これらの用途においては、食品を水分の浸入から保護することが重要である。水
分は、食品の品質に影響を与え、さらには腐らせるおそれがある。また、防水コーティン
グは、水分の多い環境においても包装の構造を良好に保つ。
【０００４】
　厚紙および段ボール紙包装の既存の防水コーティングは、ろう製であることが多い。ろ
うは、水に対しては有効なバリアとなり得るが、リサイクルが困難である。その他に、様
々な高分子疎水性成分とともに充填剤などを含む防水コーティングが知られている。これ
らの充填剤や他の薬品は、紙の基層を実際の防水剤の貼付に適した状態にさせるために一
般に必要とされる。このためには、調製物において、個々の成分のすべてがそれぞれの効
果を発揮するように、ｐＨおよび温度条件が最適となるような、微妙なバランスを得るこ
とが必要である。
【０００５】
　これらの充填剤および他の調製剤は、性能が十分でないことが多いので、一般に、コー
ティング調製物は、効果を得るために必要とされる成分の数の点で複雑となる。また、こ
れらの多機能成分が存在することによって、消費者に対するコストが増加する。
【０００６】
　特許文献１は、溶媒の混合物中にて紙製品をリグニンスルホン酸／クラフトリグニン配
合調製物を用いて処理して、強度および耐湿性（高湿環境における強度の保存として説明
される）を向上させる組成物および方法を教示する。この処理は、調製物が紙に浸透して
繊維を結合することに基づき、ここで必要に応じて糖を使用してリグニンが浸透すること
を助け、また必要に応じて加熱する。特許文献１は、防水バリア性を提供しないが、初期
耐水性においてある程度の偶発的な向上が見られる。また、特許文献１は、十分な浸透を
達成するために調製物のコーティング重量を非常に大きくする必要があり、また調製物中
に溶解していない固形物の量が著しく大きく、望ましくない。
【０００７】
　特許文献２は、酸化リグニンを生成し、次いでこれを木質繊維に対する結合剤として使
用する。木質繊維は、ホットプレスを施されて最終のパーティクルボードを形成する。あ
る程度の耐水性があるとされるが、この処理は、主にリグニンを結合剤として使用するが
、有用な防水バリアは得られない。また、これは、リグニンに対して不必要に複雑な前処
理工程に基づく。
【０００８】
　簡単、有効かつリサイクル可能な防水コーティングを紙または紙製品などの基層上に形
成する方法を提供できれば有用である。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００９】
【特許文献１】国際公開第２０００／０２８１４１号
【特許文献２】露国特許第２０７６１２５号明細書
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【００１０】
　本発明の目的は、上記短所または問題のうちの一つ以上を克服または改良するか、また
は少なくとも有用な代替物を提供する、基層のための防水コーティングを提供することで
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ある。
【００１１】
　本発明の他の好適な目的は、以下の記載から明らかとなる。
【課題を解決するための手段】
【００１２】
　本発明の第１の局面によると、基層上にコーティングを形成する方法であって、
（ａ）リグニンを溶媒中に少なくとも部分的に溶解させることによってリグニン溶液を生
成する工程と、
（ｂ）前記リグニン溶液を前記基層上にコーティングする工程と、
（ｃ）前記リグニンでコーティングされた基層に対して、熱処理および酸処理からなる群
から選択される処理を行う工程と
を含み、これによって、前記基層上に前記コーティングを形成する方法が提供される。
【００１３】
　好ましくは、前記リグニンは、ソーダ、ソーダ－アントラキノン、オルガノソルブパル
プ化リカー、クラフトブラックリカー、リグノセルロースまたは任意の植物由来のリグニ
ン含有バイオマス材料から得られる。亜硫酸パルプ化の使用済みパルプ化液（レッドまた
はブラウンリカー）から回収されたリグニンスルホン酸は、有用であり得るが、あまり好
適ではない。また、パルプ化および分離処理由来のリグニンの化学的改変（例えば、リグ
ニンスルホン酸からスルホン酸基を除去）により得られるリグニンベースの化合物を使用
してもよい。
【００１４】
　前記リグニン溶液は、主防水剤としてリグニンを含む。一実施形態において、前記リグ
ニン溶液は、本質的に活性防水剤としてのリグニンからなる。一実施形態において、前記
リグニン溶液は、唯一の防水剤としてリグニンを含む。
【００１５】
　前記リグニン溶液は、主強度増加剤としてリグニンを含む。一実施形態において、前記
リグニン溶液は、本質的に活性強度増加剤としてのリグニンからなる。一実施形態におい
て、前記リグニン溶液は、唯一の強度増加剤としてリグニンを含む。
【００１６】
　一実施形態において、前記リグニン溶液は、実質的に唯一の非溶媒成分としてリグニン
を含む。
【００１７】
　本発明の第２の局面は、主活性成分として、溶媒に少なくとも部分的に溶解されるリグ
ニンを含む組成物である。
【００１８】
　一実施形態において、前記リグニンは、実質的に完全に前記溶媒に溶解する。
【００１９】
　前記組成物は、第１の局面について記載した通りであってもよい。好ましくは、前記溶
媒は、アルカリ性溶液が生成されるような溶媒である。
【００２０】
　一実施形態において、前記組成物は、本質的に活性成分としてのリグニンからなる。
【００２１】
　さらなる実施形態において、前記組成物は、活性成分としてのリグニンからなる。
【００２２】
　前記組成物は、第１の局面について記載したように、脱臭剤および／または可塑剤をさ
らに含んでもよい。
【００２３】
　本発明の第３の局面によると、基層上にコーティングを形成するための第２の局面の前
記組成物の使用が提供される。
【００２４】
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　前記使用は、前記第１の局面に関連してなされた各説明の通りであるが、これらの説明
のそれぞれは、あたかも第３の局面について明示的になされたとみなすことができる。
【００２５】
　本発明の第４の局面は、第１の局面の前記方法によって形成されたコーティングを含む
基層である。
【００２６】
　前記基層は、第１の局面について記載した通りであってもよい。
【００２７】
　上記各項に記載の本発明の種々の特徴および実施形態は、他項に適宜準用される。した
がって、一つの項に記載の特徴を他項に記載の特徴と適宜組み合わせてもよい。
【００２８】
　本発明のさらなる特徴および利点は、以下の詳細な記載により明らかとなる。
【００２９】
　本発明を容易に理解し、実施し得るようにするために、以下に好適な実施形態を例とし
て添付の図面を詳細して説明する。
【図面の簡単な説明】
【００３０】
【図１】図１は、本発明のリグニン組成物についての、アニーリング温度が防水コーティ
ングに与える影響を表すグラフである。
【図２】図２は、本発明の脱臭化リグニン組成物についての、アニーリング温度が防水コ
ーティングに与える影響を表すグラフである。
【図３】図３は、本発明のリグニン組成物についての、コーティング重量が防水コーティ
ングに与える影響を表すグラフである。
【図４】図４は、アニーリング温度および時間の両方がコーティング品質に与える影響を
表すグラフである。
【図５】図５は、異なるコーティング塗布量（ロッド１～ロッド８）およびアニーリング
条件（１４０、１６０および１８０℃）において、ライナーボード上にコーティングされ
たリグニンおよび２０％のグリセロールを含む調製物から得られたＣｏｂｂ値を表すグラ
フである。
【図６】図６は、異なるコーティング塗布量およびアニーリング条件（１６０、１８０お
よび２２０℃）において、ライナーボード上にコーティングされたリグニンおよび１０％
のグリセロールを含む調製物から得られたＣｏｂｂ値を表すグラフである。
【図７】図７は、異なるアニーリング時間を用いた場合の、ライナーボード上にコーティ
ングされたリグニンおよび２０％のグリセロールを含む調製物から得られたＣｏｂｂ値を
表すグラフである。
【発明を実施するための形態】
【００３１】
　本発明は、ある実施形態において、紙をリグニンの簡単な溶液でコーティングすること
によって、非常に有効な防水および／または強化コーティングを紙の上に形成することが
できるという発見に、少なくとも部分的に、基づく。さらなる実施形態において、コーテ
ィングは、リグニンおよびグリセロールを用いて形成することができる。次いで、コーテ
ィングされたリグニンに熱アニーリング工程または酸処理工程のいずれかを施す。これら
両工程の結果、乾燥時にリグニンコーティングが転換（ｔｒａｎｓｆｏｒｍａｔｉｏｎ）
し、商業的に有用なレベルの耐水性を示す、つやがあって光沢のあるコーティングを形成
する。そのような有効な防水および／または強化コーティングがリグニンを主要なまたは
単独の活性防水および強化剤として使用して達成され得ることは当該分野において予想さ
れていなかった。
【００３２】
　特に断りがなければ、本明細書中で使用されるすべての技術科学用語は、本発明が属す
る分野の当業者によって一般に理解される意味と同じ意味を有する。
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【００３３】
　本明細書にて使用される際の用語「リグニン」は、一般に水に不溶または難溶であり、
アルカリ性水溶液には大部分が溶解でき、弱酸性溶液には少なくとも一部が溶解できる、
リグニンに基づく化合物（リグニンベースの化合物）またはリグニンに基づくオリゴマー
／ポリマーを指す。また、リグニンスルホン酸は、改変を伴いつつ、本処理に使用しても
よいが、あまり好適ではない。酸化リグニンもあまり好適でない。
【００３４】
　本明細書にて使用される際の用語「防水」または「防水化」は、「耐水性」と同義であ
り、リグニンコーティングが適用された基層の防水性または耐水性の向上を示すために使
用される。これらの用語は、コーティングによってあらゆる条件下で水不浸透バリアが形
成されることを要することに限定されるべきでない。
【００３５】
　一実施形態において、用語「防水」または「防水化」は、適切な加熱または酸処理後の
コーティングが、基層を液状の水に接触させた場合の工業規格Ｃｏｂｂ３０試験において
、基層に水が浸入することを実質的に防止するバリアを形成することを示すために使用さ
れる。
【００３６】
　本明細書にて使用される際の用語「活性防水剤」は、適切なコーティングおよび後コー
ティング処理工程後にバリアを形成して水が基層に浸入しにくくする活性を有する溶液、
組成物または調製物の成分を指す。
【００３７】
　本明細書にて使用される際の用語「強化」は、基層の物理的強度および／または弾力性
が、本発明のコーティングを基層において形成および処理した後に、コーティング前の基
層のそれら特性と比較して増加していることを指す。強度の増加は、所定の国際規格に応
じて行われる、例えばリングクラッシュ試験などの標準の工業手段によって測定すること
ができる。
【００３８】
　本明細書にて使用される際の用語「本質的にからなる」は、この用語に係る要素または
成分が溶液、組成物、調製物またはコーティングにおいて活性な主部を形成することを意
味する。特に、この用語に係る要素または成分が活性防水化および／または強度増加剤の
うちの重量について５０％、６０％、７０％、７５％、８０％、８５％、９０％、９５％
、９６％、９７％、９８％または９９％より多くを構成することを示すために使用される
。一実施形態において、この用語は、用語に係る要素または成分が唯一の活性防水化およ
び／または強度増加剤であり、脱臭剤または可塑剤などの他のいずれの構成要素または成
分も活性防水化および／または強度増加成分でないことを意味するために使用される。最
終コーティングの防水および／または強化能力が実質的にリグニンのみによって提供され
ることが好適である。
【００３９】
　本明細書にて使用される際の用語「からなる」は、この用語に係る要素または成分が溶
液、組成物、調製物またはコーティングにおける唯一の活性防水化および／または強度増
加成分であることを意味する。微少量の他の非溶媒要素または成分が存在してもよい。
【００４０】
　本発明の第１の局面において、基層上にコーティングを形成する方法であって、
（ａ）リグニンを溶媒中に少なくとも部分的に溶解させることによってリグニン溶液を生
成する工程と、
（ｂ）前記リグニン溶液を前記基層上にコーティングする工程と、
（ｃ）前記リグニンでコーティングされた基層に対して、熱処理および酸処理からなる群
から選択される処理を行う工程と
を含み、これによって、前記基層上に前記コーティングを形成する方法が提供される。
【００４１】
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　一実施形態において、前記コーティングは、防水コーティングである。
【００４２】
　一実施形態において、前記コーティングは、耐水性コーティングである。
【００４３】
　一実施形態において、前記コーティングは、強化コーティングである。
【００４４】
　一実施形態において、前記基層は、リグノセルロース基層、リグノセルロース由来基層
、セルロース基層およびセルロース由来基層からなる群から選択される。
【００４５】
　前記基層は、紙または紙製品、木材または木材ベニヤ、綿または他の天然繊維織物、成
形パルプおよび成形繊維材料、甘蔗搾穀由来材料、タピオカ由来材料、トウモロコシでん
粉由来材料およびバイオマス複合材料からなる群から選択されるのが適切である。板紙な
どの様々な紙および紙製品は、本発明のリグニン組成物でコーティングすることができる
。耐水特性または向上された物理的強度特性を有することを要求されるいずれの紙基層に
ついても、本発明に応じてコーティングすることができる。そのような基層は、当業者に
周知である。
【００４６】
　前記基層は、非金属基層である。
【００４７】
　前記基層は、コーティング前に形成された基層であることが好ましい。これは、基層の
物理的構成要素がまだ互いに結合していない基層の製造または形成中にコーティングが塗
布されないことを意味する。例えば、紙または成形木質繊維製品の場合、これは、コーテ
ィングが成形の前に繊維に組み込まれて結合剤として働くのではなく、完全に形成された
基層に塗布されることを意味する。完全に形成された基層は、コーティングが塗布される
製品またはシートを指す。この基層自体は、より大きな複合製品の一部として内蔵されて
もよいことが理解される。このように、本コーティングは、形成された基層上に実質的に
積層され、内部に浸透して防水性および／または強化性を著しく損なうことがない。形成
された基層は、変換工程（ｃｏｎｖｅｒｔｉｎｇ　ｏｐｅｒａｔｉｏｎｓ）をまだ施され
ていないが形成された基層とみなされる紙基層などの基層を含む。
【００４８】
　このように、一実施形態において、前記コーティング工程は、前記リグニン溶液を実質
的に前記基層の外面のみにコーティングする工程である。前記コーティング工程は、前記
形成された基層の内部部分となる前記基層のいずれの要素上においても行われない。一実
施形態において、前記方法は、実質的に前記基層の外面のみに留まるコーティングを形成
する方法である。理解しやすいように、また上記のように、前記コーティングが外面に積
層された（著しくは内蔵されない）前記基層は、より大きな製品の内部部分となってもよ
いが、前記コーティングはなおも、それが実際にコーティングされた前記基層の表面に積
層されるだけである。例えば、厚紙基層は、片面がコーティングされてもよく、次いでそ
の厚紙基層が、少なくとも２つの外壁および内部溝付き層を有する段ボール厚紙製品の外
壁として使用されてもよい。前記基層のコーティング面は、前記溝付き層に内向きに対向
するように配置されてもよい。このように、前記基層自体は、より大きな製品の内向きに
対向するコーティング層を有するが、本発明のコーティングは、基層そのものの内部には
実質的には内蔵されない。
【００４９】
　前記溶液は、弱酸性、中性またはアルカリ性溶液であってもよい。好ましくは、前記リ
グニン溶液は、アルカリ性リグニン溶液である。前記アルカリ性溶液は、アンモニア溶液
、水酸化もしくは炭酸アルカリ金属溶液、または水酸化もしくは炭酸アルカリ土類金属溶
液であってもよい。好適なアルカリ性溶液は、揮発性であって、それゆえに前記コーティ
ングから容易に除去され、前記コーティングに干渉するおそれのある残留物が最小限しか
残らないか、または一切残らないようなアルカリ性溶液である。
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【００５０】
　好ましくは、前記溶媒は、アンモニア水溶液である。アンモニアは、リグニンを溶解さ
せてコーティングに適切な溶液を生成することに特に有効であることが実証されている。
さらに、アンモニアは、揮発性であり、それゆえ乾燥の際に、問題となる残留物を残さな
い。しかし、適度な体積以下のリグニンを溶解させ、その後に容易に除去可能ないずれの
アルカリ性溶液も適切であり得る。基層を損なうおそれがあるか、または防水化および／
または強度増加コーティングに干渉するおそれのある塩残留物を蒸発時に残すようなアル
カリは避けるべきである。
【００５１】
　好ましくは、前記リグニンは、例えば酸性化などによってソーダ、ソーダ－アントラキ
ノンまたはオルガノソルブパルプ化リカーから分離することによって得られる。また、前
記リグニンは、公知の抽出方法によって、リグノセルロースまたは任意の植物由来のリグ
ニン含有バイオマス材料から得ることができる。また、例えば酸性化などによってクラフ
トブラックリカーから分離によって得られたリグニンを使用してもよい。亜硫酸パルプ化
の使用済みパルプ化液（レッドまたはブラウンリカー）から回収されたリグニンスルホン
酸は、有用であり得るが、あまり好適ではない。また、パルプ化処理由来のリグニンの化
学的改変（例えば、リグニンスルホン酸からスルホン酸基を除去）により得られるリグニ
ンベースの化合物を使用してもよい。
【００５２】
　一実施形態において、前記リグニンは、天然、非修飾または非誘導リグニンである。
【００５３】
　一好適な実施形態において、前記リグニンは、ソーダパルプリグニンである。
【００５４】
　一実施形態において、前記リグニンは、酸化リグニンでない。
【００５５】
　一実施形態において、前記リグニンは、リグニンスルホン酸リグニンでない。
【００５６】
　前記リグニン溶液は、主な防水および／または強化剤としてリグニンを含む。一実施形
態において、前記リグニン溶液は、本質的に活性防水および／または強化剤としてのリグ
ニンからなる。一実施形態において、前記リグニン溶液は、唯一の防水および／または強
化剤としてリグニンを含む。
【００５７】
　これは、本コーティング組成物と従来技術のコーティング組成物との間の決定的な差異
である。ある従来技術のコーティング組成物は、その成分の一つとしてリグニンを使用す
る場合があるが、常に異なる種類の充填剤および防水剤などの他の活性剤と組わ合わせら
れる。実際、最も多いのは、これらの組成物中に存在するリグニンは、実際には、本来の
防水性または強化性がゆえに組成物中に存在するのではなく、それ自体は充填剤として働
いている。これに対して、本発明者らは、リグニンが唯一の活性防水および強化剤である
組成物を使用することによって、非常に有効な防水バリアおよび／またはその結果の基層
の物理的強度の増加を形成することができることを発見した。実際に、リグニン固有の臭
気に対処するために必要とされ得る、必要に応じて用いられる脱臭処理、および必要に応
じて用いられる非常に少量の可塑剤を除いて、リグニンは、組成物中に存在する唯一の成
分であってもよい。
【００５８】
　一実施形態において、前記リグニン溶液は、実質的に唯一の非溶媒成分としてリグニン
を含む。これは、最も簡単な形態の本防水および／または強化組成物であり、ここでリグ
ニンは、溶媒、好ましくはアンモニア溶液に溶解する。前記リグニン溶液は、一旦熱アニ
ーリングまたはｐＨ低下（酸処理）が適切に施されると、このリグニン溶液を有効なコー
ティングとするためのさらなる薬品または添加剤は一切必要とされない。
【００５９】
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　本発明の利点は、リグニンだけが活性防水および／または強化剤として使用され、ゆえ
にコーティング処理は、再生可能な資源に基づき、完全かつ容易にリサイクル可能である
。
【００６０】
　一実施形態において、前記リグニン溶液は、実質的に唯一の非溶媒成分としてリグニン
を含む。
【００６１】
　本発明の利点は、特に、アンモニア溶液を使用することで、前記リグニンが実質的に完
全に溶解することである。特許文献１において、特にリグニン／溶媒比がより高い場合に
、使用されるリグニンの溶解度が変動することに対処するために混合溶媒を使用すること
は、前記リグニンが部分的にだけ溶解し、前記リグニンの非常に大きな部分が粒子懸濁液
として存在することを意味する。本リグニン溶液において、前記リグニンは、実質的に完
全にまたは大半が溶解し、それにより乾燥されたコーティングにおいて仕上げが向上され
る。一実施形態において、前記リグニンは、前記溶媒において実質的に完全に溶解する。
【００６２】
　一実施形態において、コーティングの前に、前記リグニン溶液の不溶固形物含有量は、
重量について前記溶液の５％、４％、３％、２％、１．０％、０．５％、０．２５％また
は０．１％未満である。
【００６３】
　実施形態において、前記リグニン溶液に含まれるリグニンは、前記溶液の量のうちの重
量％で、約１６、１７、１８、１９、２０、２１、２２、２３または２４％を含む、１０
～４０％、１０～３５％、１０～３０％、１０～２５％、１５～４０％、１５～３５％、
１５～３０％または１５～２５％であってもよい。
【００６４】
　一実施形態において、前記リグニン溶液は、糖および糖アルコールからなる群から選択
される剤をさらに含んでもよい。前記糖は、単糖類、二糖類および多糖類からなる群から
選択されてもよい。ショ糖は、二糖類の一好例であるが、当業者には広範囲のそのような
糖類が知られている。一実施形態において、前記糖アルコールは、エチレングリコール、
グリセロール、エリトリトール、トレイトール、アラビトール、キシリトール、リビトー
ル、マンニトール、ソルビトール、ガラクチトール、フシトール、イジトール、イノシト
ール、ボレミトール、イソマルト、マルチトールおよびラクチトールからなる群から選択
されるポリオールである。
【００６５】
　一実施形態において、前記リグニン溶液は、Ｃ２～Ｃ１２ポリオールをさらに含んでも
よい。これは、Ｃ２、Ｃ３、Ｃ４、Ｃ５およびＣ６ポリオールを含む、Ｃ２～Ｃ１２、Ｃ

２～Ｃ１０、Ｃ２～Ｃ８、Ｃ２～Ｃ６、Ｃ２～Ｃ４、Ｃ３～Ｃ１２、Ｃ３～Ｃ１０、Ｃ３

～Ｃ８、Ｃ３～Ｃ６ポリオールを含む。
【００６６】
　好適な実施形態において、前記ポリオールは、グリセロールである。ある重量％より多
くの量のグリセロールを使用すると、驚くべきことに、熱処理工程において使用されるア
ニーリング温度を、リグニンだけを含む溶液を用いてコーティングした後に同じ防水バリ
アおよび／または強化効力を達成するために必要とされる温度に比べて著しく低下するこ
とが可能となることが分った。これは、直感に反する。なぜなら、ある用途では少量のグ
リセロールが可塑剤として使用され得るが、より大量のグリセロールを用いれば多くのヒ
ドロキシル基の存在によって水吸収が実際に増加すると予想されるからである。また、よ
り大量のグリセロールを用いれば、得られるコーティングは、触るとべとべととし、除去
されやすく、したがって基層の物理的強度の増加を低減すると予想される。本発明者らは
、これが正しくなく、グリセロールの追加は必須でないが、必要なアニーリング温度を低
下し、向上された耐水性および／または強化コーティングを提供するという利点があるこ
とを発見した。
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【００６７】
　特定の理論に束縛されることを望まないが、本発明者らは、加熱の際に、前記グリセロ
ールの一部がアンモニアと反応してアミドを形成すると主張する。これらのアミドは、グ
リセロール自体よりも揮発性が高く、紙の表面における温度に依存するが分解し得る。ア
ミドの形成およびその後の分解は、紙の表面の温度を増加するように働く発熱反応である
。また、アンモニアとの反応は、ｐＨを低下させ、酸アニーリングおよびより高温度のア
ニーリングと同じようにガラス転移現象を起こす。
【００６８】
　前記ポリオールは、好ましくはグリセロールであり、前記リグニン溶液の量のうちの存
在量は、重量％で、０．１～３０％、０．１～２５％および０．１～２０％を含む０．１
～３５％であってもよい。一実施形態において、前記ポリオールは、好ましくはグリセロ
ールであり、その存在量は、１～３５％であり、この１～３５％は、１～３０％、１～２
５％および１～２０％または５～３５％を含み、この５～３５％は、５～３０％、５～２
５％および８～２０％または８～３５％を含み、この８～３５％は、８～３０％、８～２
５％および８～２０％を含む。一実施形態において、前記ポリオールは、好ましくはグリ
セロールであり、その存在量は、１０～３０％、１０～２５％および１０～２０％を含む
１０～３５％である。一実施形態において、前記ポリオールは、好ましくはグリセロール
であり、その存在量は、１５～３５％であり、この１５～３５％は、１５～３０％、１５
～２５％および１５～２０％を含む。
【００６９】
　一実施形態において、前記リグニン溶液は、実質的に唯一の非溶媒成分としてリグニン
、グリセロールおよび可塑剤を含む。
【００７０】
　前記可塑剤は、天然または合成ラテックス、ポリエーテル、グリコール、ジカルボン酸
またはトリカルボン酸エステル、フタラート、クエン酸アルキルおよびアセチル化モノグ
リセリドからなる群から選択されてもよい。
【００７１】
　前記可塑剤は、非グリセロール可塑剤でもよい。
【００７２】
　前記可塑剤の前記リグニン溶液の量のうちの存在量は、重量％で、０．１～１０％であ
り、この０．１～１０％は、０．１～８％、０．１～７％、０．１～６％、０．１～５％
、０．１～４％、０．１～３％を含み、好ましくは１．０～５％、より好ましくは２～４
％、さらにより好ましくは約２．５、３．０および３．５％でもよい。前記可塑剤は、コ
ーティングの物性の向上を補助し、耐水性および／または強化コーティングを達成するた
めに必須ではなく、活性防水または強化成分自体ではない。
【００７３】
　実施形態において、前記リグニン溶液は、コーティング時に、６０～４５００ｍＰａ・
ｓの粘性を有する。好ましくは、前記リグニン溶液のコーティング時の前記粘性は、約１
００～４０００ｍＰａ・ｓ、より好ましくは約２００～３０００ｍＰａ・ｓ、さらにより
好ましくは約３００～２０００ｍＰａ・ｓ、なおもさらにより好ましくは約３５０～１５
００ｍＰａ・ｓ、より好ましくはさらに約３５０～約１２００ｍＰａ・ｓである。
【００７４】
　本発明者らは、コーティングの防水性および／または強化性は、溶液の粘性にあまり重
大には依存せず、広範囲の粘性であっても有効な防水および／または強化コーティングを
得ることができることを発見した。これは、特に熱アニーリング処理についてそうである
。なぜなら、非常に希薄で低粘性な溶液でさえ、水分を失ってより濃縮された過飽和状態
を介して遷移するからである。酸処理の場合は、より濃縮された溶液を使用することが好
ましい。実用においては、広く使用される現在のコーティング機器は、３５０～１２００
ｍＰａ・ｓ範囲の粘性を有する溶液を用いると最適に動作するので、工業規格は、より高
い粘性の溶液が好ましいと規定する。このため、これが好適な粘性範囲であるのは、単に
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動作適応性において利点が提供されるからである。
【００７５】
　適切には、前記リグニン溶液のコーティング時のｐＨは、約５．０～１２．０または約
６．５～１１．０、好ましくは約７．０～９．５、より好ましくは約７．５～９．０、さ
らにより好ましくは約８．０～８．９であり、この約８．０～８．９は、約８．１、８．
２、８．３、８．４、８．５、８．６、８．７または８．８を含む。リグニンは、アルカ
リ性条件下で可溶であり、ゆえに略ｐＨ８．０～１２．０の範囲で動作するアンモニアな
どの標準の塩基がリグニンを可溶化するためには理想的であり、本明細書中にて好適であ
る。しかし、弱酸性または中性条件下ではあるリグニン形態を用いて部分溶解性を達成で
きる。前記リグニンのすべてが溶解するわけではなくてよい。このとき、最終コーティン
グ中になんらかの粒状化が生じ得るが、特定の用途においては、このより低いｐＨ範囲を
使用してグリップに関連する利点（冷蔵または湿潤条件における箱の積重ねについての圧
縮クリープ分析など）のための凸凹が増加されたコーティングを生成することが有用であ
り得ることが理解される。
【００７６】
　前記コーティング工程は、ドローダウンコーティング、ロッドコーティング、スピンコ
ーティング、ディップコーティング、マイヤーロッドコーティング、ローラーコーティン
グ、スプレーコーティング、ブラシコーティングまたはエアナイフコーティングによって
行ってもよい。スプレーおよびブラシの用途は、木材および木材ベニヤコーティングに対
して特に適切であり得る。
【００７７】
　好ましくは、前記コーティング工程は、紙製品製造産業において一般に行われるように
ロッドコーティングによって行われる。
【００７８】
　多くの市販溶液を用いたコーティングの技術分野において、広範囲のコーティング方法
および関連の技術が周知である。本発明の利点は、前記コーティング組成物が産業におい
て標準として受け入れられているコーティング技術を用いた使用に適切であり、既存のハ
ードウエアに対して要求される変更は最小限であるか、または一切ない。
【００７９】
　前記コーティングの重量は、約１～３５ＧＳＭ（ｇ／ｍ２）、２～３５ＧＳＭまたは５
～３５ＧＳＭである。好ましくは、前記コーティングの重量は、約５～３０ＧＳＭまたは
５～２５ＧＳＭである。一実施形態において、前記コーティング重量は、６～３５ＧＳＭ
、６～３０ＧＳＭ、６～２５ＧＳＭまたは６～２０ＧＳＭである。さらなる実施形態にお
いて、前記コーティング重量は、８～３５ＧＳＭ、８～３０ＧＳＭ、８～２５ＧＳＭまた
は８～２０ＧＳＭである。
【００８０】
　比較的低いコーティング重量でも商業的に有用な耐水性および／または強化性を達成す
るのに十分であることは、本発明のさらなる利点であり、処理がうまく機能する、すなわ
ちコーティングが実質的に基層のコーティングされた外面に留まり、基層に機能変化を生
じさせる程度に基層材料自体に浸透することがない、ような方法の結果である。特許文献
１の実施例において、コーティング重量は、３８ＧＳＭから２８１ＧＳＭに増加し、ある
場合には、処理された紙の重量が７０％増加する。これは、異なる作用機構の結果である
。すなわち、特許文献１は、強度において所望の向上を達成するためにその組成物を紙製
品に実質的に浸透させることに基づいている。本方法は、２０ＧＳＭ未満という通常のコ
ーティング重量を採用し、強度特性を増加させるための基層への浸透に依存しないし、実
際にそれを実現してもいない。
【００８１】
　一実施形態において、本方法により生じる前記基層の重量の増加は、０．１～３０％、
０．１～２５％、０．１～２０％、０．１～１５％または０．１～１０％である。本方法
を使用した場合に紙基層においてよく見られる重量は、５％～１０％である。
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【００８２】
　一実施形態において、前記コーティング工程は、大気圧を超える圧力である増圧下では
行われない。前記コーティング工程は、好ましくは大気圧にて実施される。本発明の方法
のさらなる利点は、硬化工程のために高い圧力を生成する必要がないことである。多くの
従来技術の処理は、大量のエネルギーを消費する高圧力方法を採用するので、さらなる設
備が必要となり、ゆえにコストが増加する。本方法は、標準の条件下に既存のコーティン
グ技術を単純に使用して、簡単なリグニン溶液を基層に塗布する。
【００８３】
　前記熱処理は、前記リグニンが前記必要な物理的転換を受けて前記防水コーティングを
提供することを可能にする熱アニーリングである。
【００８４】
　大半のリグニンおよび特に本処理において使用するための適切なリグニン源として上記
されたものに対して、前記熱処理は、７０℃、８０℃、９０℃、１００℃、１１０℃、１
２０℃、１３０℃、１４０℃、１５０℃、１６０℃、１７０℃、１８０℃、１９０℃、２
００℃、２１０℃または２２０℃よりも高い温度からなる群から選択される温度に曝露す
ることである。これらの下限のいずれかと組み合わせて適切な範囲を形成してもよい上限
温度は、前記基層が熱により損なわれるか、または発火する温度である。一実施形態にお
いて、この上限温度は、２３０℃または２４０℃のいずれかであってもよい。
【００８５】
　前記リグニン溶液が実質的に唯一の非溶媒成分としてリグニンを含むか、あるいは糖も
しくは糖アルコール（グリセロールなど）および／または可塑剤を前記リグニン溶液のう
ちの１０重量％未満含む一実施形態において、前記熱処理は、約１６０℃～約２３０℃、
好ましくは約１７０℃～約２３０℃、より好ましくは約１８０℃～２２５℃の温度で熱源
に曝露することであってもよい。
【００８６】
　前記リグニン溶液がリグニンを含み、さらに糖または糖アルコール（グリセロールなど
）を前記リグニン溶液のうちの１０重量％より多く、好ましくは１５重量％より多く含む
一実施形態において、前記熱処理は、約９０℃～約２３０℃、好ましくは約１００℃～約
２３０℃、より好ましくは約１１０℃～２２５℃の温度に曝露することであってもよい。
【００８７】
　前記熱処理（または熱アニーリング）工程は、本方法を使用して防水および／または強
化コーティングを得る一つの可能な方法であり、その他に酸処理工程がある。特定の理論
に束縛されることを望まないが、本発明者らは、熱アニーリングおよび酸処理工程が、リ
グニンの形態がリグニン溶液において過飽和状態（ガラス状態）から結晶状態（基層上に
光沢のある仕上げを提供する）へ転移させ、適切な温度への加熱またはｐＨの急激な低下
のいずれかによってこれを達成できると主張する。このように、高温処理または酸処理の
二つの異なる方法によって、リグニンの臨界的な転移について同一の結果が効果的に達成
される。この転移が達成されなければ、コーティングは、有効な防水バリアとならず、お
よび／または所望の向上された強度を提供することもない。例えば、著しい量のグリセロ
ールを追加せずに、熱アニーリングをより低い温度で実施した場合の試験において、弱く
こするだけで大量に除去される、粉末仕上げのコーティング紙が形成された。これは、有
効な防水コーティングではなく、臨界的な転移温度（熱アニーリング方法について）に達
しない場合に、基層上に存在するリグニンは、水に対して有効なバリアとなるような転換
をすることができないことを示す。
【００８８】
　リグニンを防水コーティングにおける成分として使用する従来技術の文献について、最
低温度として１３０℃、好ましくは１６０℃以上（リグニンを含み、グリセロールをほと
んどまたは全く含まないコーティングについて）または最低温度として８０℃、好ましく
は９０℃（リグニンおよび上記のような著しい量のグリセロールを含むコーティングにつ
いて）が採用されず、適切な酸処理工程が行われない場合には、リグニンは、防水性に対
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して著しい程度の寄与を与えることができない。上記上限温度は、基層が損なわれる手前
の耐えることができる温度によって定義される。
【００８９】
　本発明の利点は、前記熱処理工程を、紙製造にて一般に使用されるような工業加熱設備
において実施される場合に、数秒程度で完了できることである。一実施形態において、前
記熱処理工程は、１０分、６分、５分、４分、３分、２分、１分または３０秒未満で完了
する。
【００９０】
　前記酸処理は、前記リグニンコーティングを４．０または３．５よりも低いｐＨを有す
る酸に接触させる工程を含んでもよい。好ましくは、前記ｐＨは、約３．５以下であり、
下限が０または１である。
【００９１】
　前記酸は、無機酸（鉱酸）または有機酸であってもよい。好適には、前記酸は、揮発性
酸である。これにより、前記基層上または前記コーティング内に残留物を残さずに前記酸
を簡単に除去することが可能になる。弱酸が好適である。非常に好適には、前記酸は、酢
酸などの揮発性弱酸である。一実施形態において、前記酸は、酢酸、ギ酸、リン酸および
クエン酸からなる群から選択されてもよい。前記酸は、希釈してもよいし、希釈せずに使
用してもよい。希釈した場合、エタノール、酢酸エチル、グリセロールまたは水などの混
和性溶媒を使用してもよい。溶媒の選択は、その後に前記コーティングを乾燥工程中に裸
火に曝露すること、およびその結果生じる安全問題に依存する。この点について、グリセ
ロールは、潜在する燃焼性を低減する利点を有する。
【００９２】
　前記コーティングのための前記リグニン溶液が弱酸性溶液である場合、前記処理工程は
、上記のように、酸処理ではなく、熱処理（熱アニーリング）工程であることが好適であ
り得る。
【００９３】
　前記酸は、前記コーティング上に噴霧され、または他の方法で塗布され、前記リグニン
における転移を生じさせ、有効な防水バリアを形成し、および／または増加された強度特
性を提供する。特に、前記酸は、前記コーティングされた基層表面にわたって平滑な接触
を生じる噴霧スプレーにて塗布して、酸の液溜まりまたは流出が見られないようにしても
よい。
【００９４】
　前記処理が酸処理である場合、前記方法は、前記リグニンコーティングを乾燥させる工
程をさらに含んでもよい。前記乾燥工程は、周囲条件下に行ってもよく、または加熱もし
くは減圧を含んでもよい。この乾燥工程は、単に余分な水分を除去するためのものであり
、熱アニーリングを引き起こす温度は、乾燥に要する温度ではない。
【００９５】
　実施形態において、前記コーティングが乾燥した後、前記防水および／または強化コー
ティングは、防水化および／または強度増加のための主活性構成要素としてリグニンを含
む。
【００９６】
　前記乾燥されたコーティングは、重量について６０％、７０％、８０％、９０％、９５
％、９６％、９７％、９８％または９９％より多くのリグニンを含んでもよい。
【００９７】
　好適な実施形態において、前記コーティングが乾燥した後、前記防水および／または強
化コーティングは、本質的に活性防水化構成要素としてのリグニンからなる。
【００９８】
　一実施形態において、前記リグニンコーティングが乾燥した後、前記防水および／また
は強化コーティングは、活性防水化構成要素としてのリグニンからなる。
【００９９】
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　上記のように、本発明に特有の利点は、リグニンをコーティングにおける活性防水化お
よび／または強化成分として使用し、つまり、熱アニーリングまたは酸処理によってリグ
ニンを転換させて防水および／または強化コーティングを形成するだけで、有効な防水お
よび／または強化コーティングを基層上に形成できることである。
【０１００】
　ある実施形態において、前記リグニン溶液は、脱臭剤を用いて処理してもよい。前記脱
臭剤は、酸化剤または適切な吸収剤であってもよい。一実施形態において、前記脱臭剤は
、活性炭、オゾン、過酸化水素、珪藻土、活性粘土、イオン交換樹脂またはシリカゲルか
らなる群から選択される。望ましくは、コーティングされている紙製品が食品用途に使用
される場合は、活性炭などの脱臭剤を有してもよい。リグニンは、ここで記載されるよう
なコーティングにおいて適用される場合には、付随する臭気を有する。多くの用途におい
て、これは問題とならないが、前記紙製品が食品と密着する場合は、前記臭気が食品にあ
る程度移る可能性がある。そのような状況において、公知の脱臭剤を前記リグニン組成物
に接触させたり、または公知の脱臭剤で前記リグニン組成物を前処理することは簡単なこ
とである。このような活性炭の使用は、実験の項にて説明する。
【０１０１】
　前記リグニン溶液が脱臭剤を含む実施形態において、特に望ましくは、コーティングの
前に可塑剤を前記溶液に追加してもよい。また、上記のように、可塑剤は、より高い量の
グリセロールを前記リグニン溶液に含ませる（１０％以上）実施形態において有用である
。限定されないが、例えば、前記可塑剤は、天然または合成ラテックス、ポリエーテル、
グリコール、ジカルボン酸またはトリカルボン酸エステル、フタラート、クエン酸アルキ
ルおよびアセチル化モノグリセリドからなる群から選択されてもよい。他の市販の可塑剤
が当該技術分野において周知である。活性炭などの脱臭剤を使用すると、前記リグニンコ
ーティングの本来の可塑性が低減される可能性があることが分かった。この可塑性の損失
を埋め合わすために必要なことは、ラテックスなどの可塑剤を少量だけ前記アルカリ性リ
グニン溶液に追加するだけである。前記可塑剤の代表的な量は、前記コーティング組成物
のうちの０．１～１０％、この０．１～１０％は、０．１～８％、０．１～７％、０．１
～６％、０．１～５％、０．１～４％、０．１～３％を含み、好ましくは１．０～５％、
より好ましくは２～４％、ならびにさらにより好ましくは約２．５、３．０および３．５
％である。ラテックスなどの大半の可塑剤に対して、１～６％の範囲、好ましくは１．５
～５％、より好ましくは２～４％、ならびにさらにより好ましくは約２．５、３．０およ
び３．５％が適切である。前記必要とされる量は、前記使用される可塑剤の可塑性に依存
し、簡単な試行により決定できる。この比較的少量の可塑剤が前記コーティングの防水性
および／または強化性に対して著しい程度には実質的に寄与しないことを理解することが
重要である。すなわち、前記可塑剤は、本組成物または方法の活性防水化および／または
強化成分とは見なされない。
【０１０２】
　本発明の第２の局面は、溶媒に少なくとも部分的に溶解するリグニンを主活性成分とし
て含む組成物である。
【０１０３】
　前記組成物は、第１の局面について記載した通りであってもよい。好ましくは、前記溶
媒は、アルカリ性溶液である。
【０１０４】
　前記組成物のアルカリ性溶液、ｐＨ、リグニンタイプおよび源、ならびに他の局面は、
第１の局面について記載した通りであってもよい。
【０１０５】
　前記組成物は、本質的に活性防水化および／または強化成分としてのリグニンからなる
。これが意味するところは、前記リグニンが実質的に前記組成物によって与えられる防水
および／または強化活性の要因であることである。
【０１０６】
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　さらなる実施形態において、前記防水および／または強化組成物は、活性防水化および
／または強化成分としてのリグニンからなる。
【０１０７】
　前記組成物は、第１の局面について記載したように、脱臭剤および／または可塑剤をさ
らに含んでもよいし、脱臭剤および／または可塑剤に接触させてもよい。
【０１０８】
　一実施形態において、前記溶媒は、アンモニア水溶液である。
【０１０９】
　一実施形態において、前記組成物は、約１５重量％～約４０重量％のリグニンおよび約
６０重量％～約８５重量％のアンモニア溶液を含む。
【０１１０】
　この実施形態において、前記組成物は、好ましくは約２５重量％～約３５重量％のリグ
ニンおよび約６５重量％～約７５重量％のアンモニア溶液を含む。
【０１１１】
　一実施形態において、前記組成物は、さらに糖および糖アルコールから選択される薬品
を含む。具体的な例は、第１の局面について記載した通りであってもよい。
【０１１２】
　前記糖アルコールは、ポリオール、好ましくはグリセロールであってもよく、前記組成
物のうちに存在する量は、重量％で、０．１～３０％、０．１～２５％および０．１～２
０％を含む０．１～３５％であってもよい。一実施形態において、前記ポリオールは、好
ましくはグリセロールであり、その存在量は、１～３５％であり、この１～３５％は、１
～３０％、１～２５％および１～２０％または５～３５％を含み、この５～３５％は、５
～３０％、５～２５％および８～２０％または８～３５％を含み、この８～３５％は、８
～３０％、８～２５％および８～２０％を含む。一実施形態において、前記ポリオールは
、好ましくはグリセロールであり、その存在量は、１０～３０％、１０～２５％および１
０～２０％を含む１０～３５％である。一実施形態において、前記ポリオールは、好まし
くはグリセロールであり、その存在量は、１５～３０％、１５～２５％および１５～２０
％を含む１５～３５％である。
【０１１３】
　一実施形態において、前記組成物は、以下を全組成物のうちの重量％の量で含む。
（ａ）約１０％～約４０％のリグニン
（ｂ）約３５％～約８０％のアンモニア溶液
（ｃ）約５％～約３０％の糖または糖アルコール
【０１１４】
　好ましくは、（ｂ）または（ｃ）の任意の上記値と組み合わせて、前記リグニンの存在
量は、約１５％～約３５％、より好ましくは約１８％～約３０％、さらにより好ましくは
約２０％～約２７％である。
【０１１５】
　適切には、（ａ）または（ｃ）の任意の上記値と組み合わせて、前記アンモニア溶液の
存在量は、約４０％～約７０％、好ましくは約４５％～約６５％、より好ましくは約５０
％～約６０％である。
【０１１６】
　好ましくは、（ａ）または（ｂ）の任意の上記値と組み合わせて、前記糖または糖アル
コールは、約１０％～約２５％、より好ましくは約１５％～約２５％である。
【０１１７】
　好ましくは、前記糖または糖アルコールは、第１の局面について記載した通りである。
最も好ましくは、前記糖または糖アルコールは、グリセロールである。
【０１１８】
　一実施形態において、前記組成物は、第１の局面について記載したように、可塑剤をさ
らに含む。好ましくは、前記可塑剤は、ラテックスである。
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【０１１９】
　一実施形態において、前記組成物は、前記可塑剤を含み、その量は、重量％で、約０．
１％～５％、好ましくは１．０％～約４．０％であり、それぞれの範囲は、（ａ）、（ｂ
）および（ｃ）についての上記範囲と組み合わせてもよい。
【０１２０】
　一実施形態において、前記組成物は、以下を全組成物のうちの重量％の量で含む。
（ａ）約１８％～約２７％のリグニン
（ｂ）約５０％～約６７％のアンモニア溶液
（ｃ）約１０％～約２５％のグリセロール
（ｄ）約０．１％～約４％のラテックス
【０１２１】
　一実施形態において、前記組成物のｐＨは、約７．５～９．５、好ましくは約８．０～
約９．０である。
【０１２２】
　一実施形態において、前記組成物は、オーブンで乾燥した場合の固形物含有量が約２５
～４５％ＤＳ、好ましくは約２７～４０％ＤＳである。
【０１２３】
　一実施形態において、前記組成物のブルックフィールド粘性は、約１００～５００、好
ましくは約１５０～約４００である。
【０１２４】
　本発明の第３の局面によれば、基層上にコーティングを形成するための第２の局面の前
記組成物の使用が提供される。
【０１２５】
　前記基層は、第１の局面について記載した通りであってもよい。
【０１２６】
　そのようなコーティングは、耐水性および／または強化性に対して著しい程度に寄与し
ているのがリグニンだけであるという事実を踏まえると、以下の例において示すように、
驚くほどの耐水性を有し、および／または前記基層に対して向上された強度特性を提供す
る。
【０１２７】
　前記使用は、前記第１の局面に関連してなされた各説明の通りであるが、これらの説明
のそれぞれは、あたかも第３の局面について明示的になされたとみなすことができる。
【０１２８】
　本発明の第４の局面は、第１の局面の前記方法によって形成されたコーティングを含む
基層である。
【０１２９】
　前記防水および／または強化コーティングは、第２の局面の前記組成物を使用してもよ
い。
【０１３０】
　前記基層は、第１の局面について記載した通りであってもよい。
【０１３１】
　実験
【０１３２】
　概要
【０１３３】
　二つの異なるリグニンベースの調製物を以下の実験において使用するために生成した。
第１のリグニンベースの調製物は、単純なアンモニア性リグニン溶液（ＬＢＣｖ１．０）
であり、第２のリグニンベースの調製物は、同様のアンモニア性リグニン溶液であるが、
脱臭剤としての活性炭（ＬＢＣｖ１．１＋ＡＣ）を用いて処理しておいた。
【０１３４】
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　以下のプロトコルは、研究室内で、特定の目標粘性（約１０００～１２００ｍＰａ・ｓ
）の調製物を開放容器中でバッチ式に生成する方法を説明する。これは、最初に開放ビー
カーにおいて濃縮状態（２０００ｍＰａ・ｓを超える粘性－限界点のオーバーシュート－
より高い粘性およびより低いｐＨ）となるように蒸発を行い、次いでアンモニアを加えて
、目標ｐＨ（８．４～５）まで調節することによって達成した。このように調製物を作成
することによって、目標の粘性を常に達成できる。
【０１３５】
　この方法は、研究用としては適切であるが、より大きな規模では、調製物生成処理を合
理化するために大きな攪拌／加熱リアクタおよび部分真空（１２～１６ｍｍＨｇ）を使用
することが好ましい場合もある（すなわち、密閉リアクタシステムにおいて部分真空（お
よびより低い温度）下に限界点まで蒸発させる）。この作業によって、アルカリ性リグニ
ン溶液が広範囲の粘性（下は８０ｍＰａ・ｓから上は４０００ｍＰａ・ｓまで）にあって
も、適切なアニーリング／酸処理を行えば有効なバリア膜を形成するように作用すること
が分かった。
【０１３６】
　ＬＢＣｖ１．０の調製
【０１３７】
　原料のままのリグニン（２９０ｇ）を量り取り、アンモニア溶液（１Ｌの０．５ＭのＮ
Ｈ３）を、予想される最終体積の少なくとも二倍の容器（初期の発泡のための空間を見込
む）に加えて、約３００ｇのリグニン／ｋｇの０．５ＭのＮＨ３溶液を生成する。羽根ア
タッチメントを使用したオーバーヘッド攪拌によって高速（約６００ｒｐｍ）で、調製物
が均質になるまで混合する。攪拌速度を低減し（約２００～３００ｒｐｍ）、約２４時間
にわたり、周囲条件に曝された容器内で混合（マグネットまたはオーバーヘッド攪拌）、
および８０℃（加熱プレートを使用）で加熱する。２４時間後に、調製物のｐＨを測定す
る。ｐＨが７．２を超える場合は、攪拌を継続し、１～２時間ごとに再度確認する。一旦
ｐＨが中性（約７．２）に近づくと、調製物は、濃厚になり始め、「タフィーのように」
見え始める。この変化は、急速なことがある。
【０１３８】
　次いで、副次試料のブルックフィールド粘性（ＢｒＶｉｓ）を測定して、２０００ｍＰ
ａ・ｓを超えているかどうか確認する必要がある。ＢｒＶｉｓが低すぎる場合は、ＢｒＶ
ｉｓが範囲（＞２０００ｍＰａ・ｓ）内になるまで、攪拌を継続し、一時間ごとに副次試
料を取る。一旦調製物が範囲内になれば、希釈していないＮＨ３（２８～３０％）を用い
てｐＨを約８．４～５に調節する。ＢｒＶｉｓがこのｐＨで１０００～１２００ｍＰａ・
ｓの範囲にあることを確認する（６０ｒｐｍ、スピンドル３）。これが最終調製物（ＬＢ
Ｃｖ１．０）であり、使用するまで密閉し、好ましくは冷蔵してもよい。使用する前に、
ｐＨが好適な範囲（ｐＨ８．４～５）内にあることを確認し、必要ならば調節する（２８
％のＮＨ３）。最終ＢｒＶｉｓが範囲（１０００～１２００ｍＰａ・ｓ）にあることを確
認する。
【０１３９】
　なお、必要に応じてエアロゾル化されたエタノールまたは消泡剤を加えて発泡に対処し
てもよい。必要に応じて、上記のように、反応は、部分真空（約１２～１６ｍｍＨｇ）に
して攪拌中に生成される揮発性ガスを除去できる密閉容器内で行ってもよい。さらに、８
０℃で必要な攪拌時間は、部分真空を使用することによって２時間以下に著しく短縮でき
る。実験の結果、より広範囲のｐＨ（すなわち、８．４～８．５未満）およびより低い粘
性（すなわち、１０００～１２００ｃｐｓ未満）にあっても、適切なアニーリングを行う
限り、有効な膜が形成され、良好な防水バリアが提供されることが分かった。
【０１４０】
　ＬＢＣｖ１．１＋ＡＣの調製
【０１４１】
　予想される最終調製物総体積の約１／３（または１／１２まで下げてもよい）の活性炭
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（ＡＣ）を量り取り、重量を記録する（すなわち、１ｋｇの調製物を生成する場合、３３
３ｍＬのＡＣをパーコレーションカラムに入れ、乾燥重量（約１６５ｇ）を記録する）。
ＡＣを沸騰したｍｉｌｌｉＱ　Ｈ２Ｏ（０．４５μｍ濾過）を用いて洗浄し、細粒を別の
容器に移す。ＡＣからの流出液が透明になるまで繰り返す。ｍｉｌｌｉＱ　Ｈ２Ｏを可能
な限り多く排出させ、予め計量したパーコレーションカラムまたは同様の容器に移す。湿
潤なＡＣの重量を計算し、捕捉および結合したＨ２Ｏの量を決定する（例えば、最終の湿
潤なＡＣ重量が４０３ｇの場合、捕捉／結合ＡＣ　Ｈ２Ｏは、約２３８ｇである）。捕捉
／結合ＡＣ　Ｈ２Ｏ（例えば、４０３ｇの場合）を考慮して、アンモニア溶液（０．５Ｍ
のＮＨ３）を生成し、それに応じて体積を低減する（例えば、５９７ｍＬのｍｉｌｌｉＱ
　Ｈ２Ｏ中３３．８ｍＬ（２８％のＮＨ３）、捕捉／結合Ｈ２Ｏを含む総体積は、０．５
ＭのＮＨ３の目標モル濃度に対して１０００ｍＬ）。
【０１４２】
　リグニン（２９０ｇ）を量り取り、アンモニア溶液（上記のような５９７ｍＬの０．５
ＭのＮＨ３）を、予想される最終体積の少なくとも二倍の容器（初期の発泡を見込む）に
加える。羽根アタッチメントを使用したオーバーヘッド攪拌によって高速（約５００ｒｐ
ｍ）で、調製物が均質になるまで混合する。攪拌速度を低減する（約１００～２００ｒｐ
ｍ）。リグニンアンモニア溶液をＡＣパーコレーションカラムを介して循環させ、流出液
を調製容器へ戻す。容器を大気圧に曝し、８０℃（加熱プレートを使用）で加熱しながら
、循環およびパドルアタッチメントを使用したオーバーヘッド攪拌を約３時間にわたり継
続する。ＡＣは、アルカリ性アンモニア溶液自体に加えてもよいが、上記のカラム方法を
使用するのが好適である。
【０１４３】
　副次試料を取り出し、放置して周囲温度に冷却する。臭気が除去されたかどうかを調べ
るために鼻を用いた抜取り検査をし、通常の調製物と比較する。良好でなければ、ＡＣカ
ラム処理を継続し、３０分間隔で抜取り検査を繰り返す。一旦良好となれば、熱から取り
出し、処理を中止する。
【０１４４】
　調製物を、約２０時間にわたり、周囲条件に曝された容器内で混合（マグネットまたは
オーバーヘッド攪拌のいずれかを使用）し、８０℃（加熱プレートを使用）で加熱する。
２４時間後に、調製物のｐＨを測定する。ｐＨが７．２を超えている場合、攪拌を継続し
、１～２時間ごとに再度確認する。一旦ｐＨが中性（約７．２）に近づくと、調製物は、
濃厚になり始め、「タフィーのように」見え始める。この変化は、非常に急速なことがあ
る。
【０１４５】
　副次試料のブルックフィールド粘性（ＢｒＶｉｓ）を測定して、２０００ｍＰａ・ｓを
超えているかどうか確認する。ＢｒＶｉｓが低すぎる場合は、ＢｒＶｉｓが範囲（＞２０
００ｍＰａ・ｓ）内になるまで、攪拌を継続し、一時間ごとに副次試料を取る。一旦調製
物が範囲内になれば、周囲温度に冷却し、希釈していないＮＨ３（２８％）を用いてｐＨ
を約８．４～５に調節する。ＢｒＶｉｓが１０００～１２００ｍＰａ・ｓの範囲にあるこ
とを確認する（６０ｒｐｍ、スピンドル３）。これが最終調製物（ＬＢＣｖ１．１＋ＡＣ
）であり、使用するまで密閉し、好ましくは冷蔵する必要がある。使用する前に、ｐＨが
範囲（ｐＨ８．４～５）内にあることを確認し、必要ならば調節する（２８％のＮＨ３）
。最後に、最終ＢｒＶｉｓが範囲（１０００～１２００ｍＰａ・ｓ）にあることを確認す
る。
【０１４６】
　ＬＢＣｖ１．０調製物について上記したように、エアロゾル化されたエタノールまたは
消泡剤を加えて発泡に対処してもよく、必要に応じて、反応は、部分真空（約１２～１６
ｍｍＨｇ）にして攪拌中に生成される揮発性ガスを除去できる密閉容器内で行ってもよい
。一旦調製物が混合されると、真空をオフにし、調製物を約２～６ベッド体積のＧＡＣカ
ラムに通しながら、臭気が適切に除去されるまで、ＧＡＣで処理した調製物の副次試料を



(20) JP 2017-502834 A 2017.1.26

10

20

30

取り、鼻で試験する。次いで、調製物が用意されるまで再度真空にする。やはり、実験の
結果、より広範囲のｐＨ（すなわち、８．４～８．５未満）およびより低い粘性（すなわ
ち、１０００～１２００ｃｐｓ未満）にあっても、適切なアニーリングを行えば、良好な
防水バリアを提供する有効なコーティングを形成されることが分かった。
【０１４７】
　熱アニーリング実験
【０１４８】
　クラフト２０５紙の光沢面上にドローダウンコーターによってコーティングされた上記
標準（ＬＢＣｖ１．０）および脱臭化（ＬＢＣｖ１．１＋ＡＣ）調製物（ともにｐＨが８
．４～５、ＢｒＶｉｓが１０００～１２００－ブルックフィールド粘度計１０００～１２
００ｃｐ）を使用した一連の温度アニーリングを行った。
【０１４９】
　ＬＢＣｖ１．０に対して、コーティング塗布は、アニーリング温度３９℃（室温試料に
対して予め調節したオーブンおよび最大熱処理）、次いで１００℃～２２０℃（１０℃間
隔）に対して、ドローダウンコーター上のロッド０＋ロッド９であった。実験で使用した
すべての紙は、コーティングの前に３９℃で加熱することによって予め調整した。コーテ
ィングされた試料のオーブン内での時間は、ロッド０塗布後は９０秒であり、二番目のコ
ーティング塗布（ロッド９）後は５分であった。したがって、総アニーリング時間は、６
分３０秒であった。
【０１５０】
　ＬＢＣｖ１．１＋ＡＣに対して、コーティング塗布は、アニーリング温度１６０℃～２
２０℃（１０℃間隔）に対して、ロッド０＋ロッド９およびロッド０＋ロッド６であった
。上記と同様に、オーブン内での時間は、ロッド０に対して９０秒であり、二番目の塗布
（ロッド９およびロッド６）に対して５分であった。総アニーリング時間は、６分３０秒
であった。
【０１５１】
　これらの実験の結果を下記の表１に示し、図１（ＬＢＣｖ１．０）および図２（ＬＢＣ
ｖ１．１＋ＡＣ）にグラフを使って示す。結果における対照の測定値は、調製物でコーテ
ィングせずに熱処理された紙から得た。
【０１５２】
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【表１】

　表１：様々なアニーリング温度での通常（ＬＢＣｖ１．０）および脱臭（ＬＢＣｖ１．
１＋ＡＣ）調製物についてのＣｏｂｂ（３０分）の比較
【０１５３】
　コーティング重量実験
【０１５４】
　ドローダウンコーターによってＫ２０５の光沢面に塗布された標準の調製物（ＬＢＣｖ
１．０、ｐＨが８．４～５、ＢｒＶｉｓが１０００～１２００）を使用して、一連の完全
なコーティング重量実験を行った。塗布は、ロッド０を２２０℃で９０秒間フラッシュし
、その後ロッド０～ロッド９を２２０℃で５分間熱アニーリングした。したがって、総ア
ニーリング時間は、６分３０秒であった。また、ロッド０コーティングは、それ自体で行
い（すなわち、その後のコーティングはなし）、２２０℃で５分間アニーリングした。こ
れらの実験の結果を下記の表２に示し、図３にグラフを使って示す。
【０１５５】
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【表２】

　表２：標準の調製物（ＬＢＣｖ１．０、ｐＨが８．４～５、ＢｒＶｉｓが１０００～１
２００）は、Ｋ２０５の光沢面に異なるコーティング重量（ロッド０、ロッド０＋（ロッ
ド０～９））で塗布した。
【０１５６】
　活性炭および可塑剤についての実験
【０１５７】
　リグニン＋活性炭組成物を使用して、可塑剤のコーティングに対する効果を評価した。
可塑剤は、天然ラテックス（ＬａＮ）を使用し、以下の重量％で加えた（０．５、１．０
および２％（ｗ／ｗ））。組成物は、ドローダウンコーティングによってＫ２０５の光沢
面に、ロッド６を塗布し（５分）、その後ロッドｃを塗布して（９０秒）、コーティング
し（同じものを２つずつ）、２２０℃でアニーリングした。一部選択した結果の概要を表
３に含めた。
【０１５８】

【表３】

　表３：天然ラテックス（ＬａＮ）を加えた場合の可塑剤実験におけるリグニン＋ＧＡＣ
【０１５９】
　酸処理実験
【０１６０】
　ドローダウンコーターによってロッド６塗布だけを行い、クラフト２０５紙の光沢面に
コーティングされた、２％天然ラテックス（ｗ／ｗ）を有する脱臭化（ＬＢＣｖ１．１＋
ＡＣ）調製物を使用した酸処理を行った。
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【０１６１】
　噴霧スプレーを使用して、氷酢酸をリグニンでコーティングされた基層に均一に塗布し
、表面に液溜まりまたは流出がないように、表面全体に平滑な接触を得た。エタノールま
たは酢酸エチルなどの様々な混和性揮発性溶媒で希釈された酢酸も良好に使用し得ること
が分かった。水およびグリセロールも適切である。
【０１６２】
　酸を塗布した後、処理された基層を１１０℃で５分間オーブンで乾燥して、残留水分の
除去を加速させた。換気フードなどの換気状態の良い場所に処理された試料を放置しても
同様の効果が得られるが、より長い時間がかかることが観察された。
【０１６３】
　コーティングされた基層であって、表面が酸で処理されたもの（５分、１００℃）と、
酸で処理せずにコーティングを乾燥させたもの（５分、１００℃）と、酸で処理せずにコ
ーティングをアニーリングしたもの（５分、２２０℃）との比較を下記の表４に示す。結
果における対照の測定値は、熱処理も酸処理もせず、さらに調製物でコーティングしてい
ない紙から得た。
【０１６４】
【表４】

　表４：酸処理実験におけるリグニン
【０１６５】
　酸によって処理された試料は、水に長時間（３０分）接触させた後でも容易に転移しな
い表面を生成し、そのＣｏｂｂ値は、ＳｕｐｅｒＶｉｓｙなどの工業規格と同等であった
。Ｃｏｂｂ（３０分）分析によるＳｕｐｅｒＶｉｓｙの性能は、約８７ｇ／ｍ２である。
この酸処理をさらに最適化すれば、Ｃｏｂｂ値をさらに向上できると考えられる。
【０１６６】
　活性炭（ＡＣ）およびラテックスを有するリグニン調製物を使用したアニーリング
【０１６７】
　適切な粘性（ＢｒＶｉｓが６２０～８２０（ｍＰａ・ｓ））で天然ラテックス可塑剤（
＋２％のＬａＮ）を用いて処理した粒状活性炭（ＧＡＣ）を有するリグニンの脱臭化調製
物を使用して、完全アニーリング時間実験を行った。
【０１６８】
　試料をドローダウンコーティングによってＫ２０５光沢のあるライナーボードにコーテ
ィングした。具体的には、２２０、２００および１８０℃の熱アニーリング条件下に５、
４および２分間ロッド６を塗布した後、９０秒間ロッドｃを塗布した（それぞれの総処理
時間は、６．５、５．５および３．５分であった）。一つのロッド６＋ロッドＣ（５分、
９０秒－１６０度）およびロッド１＋ロッド１（２分、９０秒－１６０度）を「最悪ケー
ス」の温度プロフィールの例として生成した。結果の概要を表５に含め、図４の表面プロ
ットによってグラフとして表す。
【０１６９】
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【表５】

　表５：アニーリング実験におけるリグニン＋ＧＡＣ＋ＬａＮ（２％）－Ｃｏｂｂ（３０
分）データ概要
【０１７０】
　上記試行からの良好な結果としては、ＳｕｐｅｒＶｉｓｙなどの工業代表値以下のバリ
アコーティングを達成する表面がある。Ｃｏｂｂ（３０分）分析によるＳｕｐｅｒＶｉｓ
ｙの性能は、約８７ｇ／ｍ２である。本コーティングは、優れた防水コーティングである
と考えられる、図４の緑色の範囲（Ｃｏｂｂ（３０分）が４０～６５（ｇ／ｍ２））内の
比較の標準および値よりも良いこと分る。アニーリング温度が１６０℃を下回る場合のみ
、値は、図４において商業的に望ましくないコーティングを表す赤色領域に示される値に
達する。
【０１７１】
　非アルカリ性ｐＨのリグニン溶液を用いる実験
【０１７２】
　０．４ＭのＮＨ３溶液を生成する１０．００ｇのＮＨ３（３０％）と４１３ｇのＤＩ　
Ｈ２Ｏとを周囲リアクタ中へ混合した。総調製物が５５８．９ｇ、最終の目標となる乾燥
固形物（％ＤＳ）が２２．６６となるように１３５．１ｇのリグニンを配合した。記載し
た目標の乾燥固形物（％ＤＳ）は、開始時のリグニンの水分含有量を相殺したものである
。この場合、使用したリグニン水分含有量は、６．３％であった。
【０１７３】
　試料は、ｐＨ７．１を示し、そのＢｒＶｉｓ粘性が８０～１００ｍＰａ・ｓであった。
試料を２日間保管した。ｐＨがさらに６．９に低下し（周囲）、小さなリグニン凝集物が
形成されることが分かった。一部のリグニンは、おそらくその時点での弱酸性ｐＨによっ
て溶液から析出し、懸濁状態となったことが明らかであった。
【０１７４】
　性能に関し、ｐＨ６．９の調製物を、２つの同様の調製物試料（ただし、ｐＨは、「上
」の７．７および８．８に戻るように調節した）とともに、クラフトライナーボード（Ｋ
２０５）にコーティングした。ここで、すべての試料は、コーティングの後に２２０℃で
アニーリングした。結果を表６に示す。
【０１７５】
　すべてのコーティングは、見た目が良好な基層を生成したが、標準的な平滑なつやのあ
る表面ではなく、より摩擦の大きな表面を有した。これは、おそらくリグニンが部分的に
溶解した調製物を使用したからである。Ｃｏｂｂ値は、ｐＨが大きくなるにつれ向上され
、有用な防水性が達成された。これは、アルカリ性リグニン溶液をコーティング組成物と
して使用するのが好ましいが、弱酸性リグニン溶液を開始時に使用したとしても有用な防
水コーティングを得ることができることを示す。ただし、これは、その後の処理（この場
合、熱処理）がリグニンの物理的形態の必要な転移を達成する場合に限る。
【０１７６】
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【表６】

　表６：様々なｐＨ値のリグニンコーティング組成物を使用して形成されたコーティング
に対するＣｏｂｂ値
【０１７７】
　より大きな規模での脱臭化調製物の調製
【０１７８】
　まず、活性炭カラムを以下のように調製する。
１．３７５ｋｇの粒状活性炭を装填し、フランジ蓋を密閉する
２．上部通気口を開放しながら熱水（水＆蒸気）を一杯になるまで充填する
３．上部通気口を閉じ、排液の気泡がなくなるまで熱水で抜く
４．フランジ蓋を取り除き、炭素の表面まで排水し（常に炭素が水に確実に覆われている
ようにする）、一晩放置する
　カラムは、使用の前に予め加熱する必要がある。
【０１７９】
　次いで、アルカリ性リグニンコーティング溶液を以下のように調製する。
１．２．５トンの水（できれば脱イオン化（ＤＩ）または逆浸透（ＲＯ）処理されたもの
－約ｐＨ５．５が必要）を周囲温度でリアクタに加える
２．１００ｋｇのアンモニア水（３０％のアンモニアの場合）を周囲温度で攪拌しながら
加える。真空をオンにし、コンデンサでリアクタに再循環（還流）させる
３．リアクタの加熱を開始し、１トンのリグニンを配合する。発泡を低減するために約１
０Ｌのエタノールが必要な場合がある
４．リアクタを閉じ、リグニンが溶解するまで８５～９５℃に加熱する（還流条件を継続
する）
５．リグニン溶液を活性炭カラムに循環させる
　カラムは、炭素ベッドの乱れを最小にしつつ、上部バルブを開放して調製物で満たし、
上部空間を満たすことができる。次いで、上部バルブを閉じ、最初の排水（カラムは空）
を廃棄しながら流液操作を開始する。リグニン調製物が現れるにつれ（最初は色が変わら
ないが、カラムの出力が粘性において入口と同様である場合－これは、手袋をして調製物
に触れ、親指と人差し指を引き離す際の抵抗を比較することで試験できる－この段階を補
助することもできる）、排出を廃棄からリアクタに切り替える。４～５反応体積（１２０
００Ｌ～１５０００Ｌ）分の調製物をカラムに再循環させる。次いで、上部バルブを開放
し、カラム中の残液をリアクタ中へ排出する。
６．望ましい室温粘性に達するまで調製物の体積を部分真空下に低減する
【０１８０】
　上記実験方法は、可塑剤を含まない脱臭化調製物であって、コーティングの次段階への
入力として適切であり、その後に熱処理または酸処理を行って防水コーティングを得る、
脱臭化調製物を提供する。あるいは、工程６の後で上記組成物を適切な保管容器に移す際
に、可塑剤を加えてもよい。この方法は、工業的な用途に必要な規模で調製物を生成する
ための実用的な方法である。
【０１８１】
　より低い温度および高グリセロール含有コーティング重量
【０１８２】
　ブルックフィールド粘性が１８０～３２０（ｍＰａ・ｓ）であり、ｐＨが８．３～５で
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あり、オーブンで乾燥させた固形物が３２～３４％ＤＳである「低熱最適化調製物」（Ｌ
ＢＣｖ３．０（２７）＋ＰＩ（２０Ｐ／３））（５３．１％のＨ２Ｏ、２．５％のアンモ
ニア（２５％）、３％のラテックス（６１％ＤＳ）、２０％のグリセロール、２１．４％
のリグニン、すべてｗ／ｗ）をドローダウンコーターによってクラフトライナーボード（
約１８５ＧＳＭ）の光沢面にコーティングした。塗布は、単一コーティングのロッド１～
ロッド８であった。アニーリングオーブン内での時間は、温度１４０、１６０および１８
０℃に対して５分であった。得られた基層のＣｏｂｂ値を以下の表７に示し、図５にグラ
フを使って示す。
【０１８３】
【表７】

　表７：クラフト１８５（約ＧＳＭ）ライナーボードの光沢面上にコーティングされた低
熱最適化（ＬＢＣｖ３．０（２７）＋ＰＩ（２０Ｐ／３））調製物についての、様々なア
ニーリング温度およびコーティング重量でのＣｏｂｂ（３０分）の比較
【０１８４】
　より高い温度およびグリセロール量を低減したコーティング重量
【０１８５】
　ブルックフィールド粘性が３８０～５００（ｍＰａ・ｓ）であり、ｐＨが８．８～９で
あり、オーブンで乾燥させた固形物が３３～３４％ＤＳである「高熱最適化調製物」（Ｌ
ＢＣｖ３．０（２７）＋ＰＩ（１０／２））（６０．４％のＨ２Ｏ、２．９％のアンモニ
ア（２５％）、２％のラテックス（６１％ＤＳ）、１０％のグリセロール、２４．７％の
リグニン、すべてｗ／ｗ）をドローダウンコーターによってクラフトライナーボード（約
２０５ＧＳＭ）の光沢面にコーティングした。塗布は、単一または二層コーティングのロ
ッド１、ロッド１＋ロッド１、ロッド６、ロッド６＋ロッド１、ロッド６＋ロッド６であ
った。アニーリングオーブン内での時間は、温度１６０、１８０および２２０℃に対して
、すべてのロッド６塗布については５分、ロッド１については２分であった。得られた基
層のＣｏｂｂ値を以下の表８に示し、図６にグラフを使って示す。
【０１８６】
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【表８】

　表８：クラフト２０５（約ＧＳＭ）ライナーボードの光沢面上にコーティングされた高
熱最適化（ＬＢＣｖ３．０（２７）＋ＰＩ（１０／２））調製物についての、様々なアニ
ーリング温度およびコーティング重量でのＣｏｂｂ（３０分）の比較
【０１８７】
　９０℃温度処理および延長アニーリング
【０１８８】
　ブルックフィールド粘性が１８０～３２０（ｍＰａ・ｓ）であり、ｐＨが８．３～５で
あり、オーブンで乾燥させた固形物が３２～３４％ＤＳである、上記一連のより低い温度
およびコーティング重量アニーリングのために調製されたものと同じ低熱最適化調製物（
ＬＢＣｖ３．０（２７）＋ＰＩ（２０Ｐ／３））（５３．１％のＨ２Ｏ、２．５％のアン
モニア（２５％）、３％のラテックス（６１％ＤＳ）、２０％のグリセロール、２１．４
％のリグニン、すべてｗ／ｗ）を使用する。クラフトライナーボード（約１８５ＧＳＭ）
の光沢面をドローダウンコーター（ロッド７）によって単一コーティング塗布でコーティ
ングし、予め９０℃に加熱されたオーブン内で３時間アニーリングした。アニーリングさ
れたコーティング基層は、激しくこすった後でもコーティングの転移は一切なく、Ｃｏｂ
ｂ（３０分）が７２．７（ｇ／ｍ２）であった。これに対し、同じように熱処理した同じ
基層であるがコーティングされていない対照の基層は、防水バリア性能の増加を示したが
、Ｃｏｂｂ（３０分）は、９０．９であった。
【０１８９】
　アニーリング時間実験
【０１９０】
　ブルックフィールド粘性が６００～９００（ｍＰａ・ｓ）であり、ｐＨが８．１～８．
９であり、オーブンで乾燥させた固形物が３６～４０％ＤＳである、時間試行最適化調製
物（ＬＢＣｖ３．０（２９）＋ＰＩ（２０Ｐ／３））（５１．３％のＨ２Ｏ、２．７％の
アンモニア（２５％）、３％のラテックス（６１％ＤＳ）、２０％のグリセロール、２３
．０％のリグニン、すべてｗ／ｗ）。クラフトライナーボード（約１８５ＧＳＭ）の光沢
面をドローダウンコーター（ロッド６）によって単一コーティング塗布でコーティングし
、予め１８０℃に加熱されたオーブン内で０、０．５、１、１．５、２、５、７および１
０分間アニーリングした。結果を表９および図７に示す。
【０１９１】
　使用した研究室規模のオーブンにおいては、基層のコーティングされた表面が目標のア
ニーリング条件（１８０℃）に到達するのに約３分が必要であった。また、時間を延長し
て試験しても性能の向上は限定的であったので、これは、アニーリング時間に関して、最
適な性能点のようである。商用規模の加熱設備においては、基層表面が目標のアニーリン
グ条件に到達するのに必要な時間ははるかに短く、通常は秒のオーダーであることが理解
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される。
【０１９２】
【表９】

　表９：クラフト１８５（約ＧＳＭ）ライナーボードの光沢面に様々なアニーリング時間
でコーティングされた、最適化（ＬＢＣｖ３．０（２９）＋ＰＩ（２０Ｐ／３））調製物
についてのＣｏｂｂ（３０分）の比較
【０１９３】
　低熱最適化調製物（ＬＢＣｖ３．０（２７）＋ＰＩ（２０Ｐ／３））の調製
【０１９４】
　周囲リアクタ（ねじふた付きのエルレンマイヤー５００ｍＬ）に１３２．７５ｇのＤＩ
　Ｈ２Ｏおよび６．２８ｇのＮＨ３（２５％）を加える。穏やかにかき混ぜて０．６９Ｍ
のＮＨ３溶液を生成する。さらに、７．５ｇのラテックス（６１％ＤＳ）および５０ｇの
グリセロールを加える。リアクタを旋回水浴シェーカーに置き、設定温度９０度で加熱（
高温）および回転攪拌（低速）を開始する。２５０ｇの総調製物に対して、５３．４７ｇ
の篩（６００μｍ）にかけた原料のままのリグニンＰＢ１ｋ（１３）２．８％ＭＳＴＲ）
を配合する。リグニンが均質に内部に存在する調製物となるまで、８０度よりも高い温度
で（約１～２時間）継続する。熱いうちに篩（６００μｍ）にかける。細粒は、非常に少
ないか、全く存在しないはずである。
【０１９５】
　高熱最適化調製物（ＬＢＣｖ３．０（２７）＋ＰＩ（１０／２））の調製
【０１９６】
　周囲リアクタ（ねじふた付きのエルレンマイヤー５００ｍＬ）に１５１．０７ｇのＤＩ
　Ｈ２Ｏおよび７．２４ｇのＮＨ３（２５％）を加える。穏やかにかき混ぜて０．７Ｍの
ＮＨ３溶液を生成する。さらに、５ｇのラテックスおよび２５ｇのグリセロールを加える
。リアクタを旋回水浴シェーカーに置き、設定温度９０度で加熱（高温）および回転攪拌
（低速）を開始する。２５０ｇの総調製物に対して、６１．６８ｇの篩（６００μｍ）に
かけた原料のままのリグニンＰＢ１ｋ（１３）３．７％ＭＳＴＲ）を配合する。リグニン
が均質に内部に存在する調製物となるまで、８０度よりも高い温度で（約１～２時間）継
続する。熱いうちに篩（６００μｍ）にかける。細粒は、非常に少ないか、全く存在しな
いはずである。
【０１９７】
　より低い温度でのアニーリングのための調製物（ＬＢＣｖ３．０（２９）＋ＰＩ（２０
Ｐ／３））
【０１９８】
　リアクタに、９００ｋｇの水（脱イオン化）および５４ｋｇのアンモニア水（２５％の
ＮＨ３）を周囲温度で攪拌しながら加える。６０ｋｇの天然ラテックス（６１％ＤＳ）を
加え、攪拌を継続する。４００ｋｇのグリセロール（ＢＰ）を加え、攪拌を継続する。リ
アクタを５０℃に加熱し始め、４６０ｋｇの原料のままのリグニンＰＢ１ｋ（１３）（２
．８％ＭＳＴＲ）を加え始める。リアクタ壁の内部をさらに１２７ｋｇの水（脱イオン化
）で洗浄する。リアクタを閉じ、８０℃より高い温度に加熱し、還流しながら少なくとも
１時間攪拌する。最終調製物は、周囲温度（約２３度）で、約３６～４０％ＤＳとなり、
ｐＨが約８．１～８．９となり、ブルックフィールド粘性が６００～９００ｃＰとなるは
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【０１９９】
　２０％および１０％のグリセロールを使用した実験についての結果はそれぞれ、上記方
法によって、良好に、グリセロールを使用して、必要なアニーリング温度を低下しつつ同
様のＣｏｂｂ値を達成できることを示す。このように、グリセロールを使用することは本
発明に必須ではないが、温度を低下することが必要なこと、および形成される防水膜の品
質の点では、グリセロールが好適である。
【０２００】
　このように、本発明は、リグニンだけを唯一の活性防水および／または強化剤として含
む組成物に基づく、優れた品質の防水および／または強化コーティングを提供する。リグ
ニンを転換させて、基層に対して驚くほど有効な防水性および／または強化性を提供する
好適な状態にすることは、約１６０℃より高い温度での熱アニーリングまたは酸処理工程
のいずれかによって達成される。そのような簡単な調製物は、取り扱いが容易であり、ｐ
Ｈや粘性などの最適化について必要な操作が少なく、活性成分が簡単であり、リグニンが
入手しやすいので費用対効果が非常に高い。
【０２０１】
　ここまで本発明の種々の実施形態を当業者に対する説明を目的として説明した。説明し
つくしたわけではないし、本発明を一つの開示実施形態に限定する意図もない。したがっ
て、いくつかの他の実施形態を具体的に説明したが、他の実施形態が当業者にとって明ら
かであり、比較的容易に開発される。したがって、本明細書は、本発明のあらゆる代替、
変更、および変化を含むことを意図する。
【０２０２】
　添付の特許請求の範囲および本発明の上記説明は、文脈において表現言語または必要な
含意によって他の意味を必要とする場合を除き、用語「備える」、「含む」、または「備
え」、「含み」などのその変形は、包括的な意味として使用され、すなわち、記載の要素
の存在を特定するが、本発明の一つ以上の実施形態において、さらなる要素の存在または
追加を排除しない。
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