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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　フレーク状顔料がその表面に結合した熱硬化性樹脂粉末（ただし、粘着性を備えた結合
剤を介してフレーク状顔料を表面に結合させた熱硬化性樹脂粉末を除く）を含む粉体塗料
組成物の製造方法であって、
　６０ｎｍ以下の平均厚みを有するフレーク状顔料を準備する第１工程と、
　前記熱硬化性樹脂粉末を溶解しない溶媒に前記フレーク状顔料を分散させることにより
分散液を得る第２工程（ただし、該分散液が粘着性を備えた結合剤を含む場合を除く）と
、
　前記熱硬化性樹脂粉末と前記分散液とを混合することにより混合物を得る第３工程（た
だし、該混合物が粘着性を備えた結合剤を含む場合を除く）と、
　前記混合物を撹拌しながら前記溶媒を揮発させて除去する第４工程と、
を含む粉体塗料組成物の製造方法。
【請求項２】
　前記第４工程は、前記混合物を－５℃～５０℃の範囲で撹拌する請求項１記載の粉体塗
料組成物の製造方法。
【請求項３】
　前記第３工程と前記第４工程は、同時に実施される請求項１または２に記載の粉体塗料
組成物の製造方法。
【請求項４】
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　前記第１工程は、フレーク状顔料が有機溶剤中に分散されたペースト状態でフレーク状
顔料を準備する請求項１～３のいずれかに記載の粉体塗料組成物の製造方法。
【請求項５】
　前記熱硬化性樹脂粉末を溶解しない前記溶媒は、大気圧下での沸点が２８～１３０℃の
範囲にある請求項１～４のいずれかに記載の粉体塗料組成物の製造方法。
【請求項６】
　前記フレーク状顔料は、アルミニウムフレークである請求項１～５のいずれかに記載の
粉体塗料組成物の製造方法。
【請求項７】
　フレーク状顔料がその表面に結合した熱硬化性樹脂粉末（ただし、粘着性を備えた結合
剤を介してフレーク状顔料を表面に結合させた熱硬化性樹脂粉末を除く）を含む粉体塗料
組成物の製造方法であって、
　６０ｎｍ以下の平均厚みを有するフレーク状顔料を準備する第１工程と、
　前記熱硬化性樹脂粉末を溶解しない溶媒に前記フレーク状顔料を分散させることにより
分散液を得る第２工程（ただし、該分散液が粘着性を備えた結合剤を含む場合を除く）と
、
　前記熱硬化性樹脂粉末と前記分散液とを混合することにより混合物を得る第３工程（た
だし、該混合物が粘着性を備えた結合剤を含む場合を除く）と、
　前記混合物を撹拌しながら前記溶媒を揮発させて除去する第４工程と、
を含む粉体塗料組成物の製造方法によって得られる粉体塗料組成物。
【請求項８】
　フレーク状顔料がその表面に結合した熱硬化性樹脂粉末を含む粉体塗料組成物であって
、
　前記フレーク状顔料は、その平均厚みが６０ｎｍ以下であり、
　前記フレーク状顔料と前記熱硬化性樹脂粉末とは、面接触により結合している、粉体塗
料組成物。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、フレーク状顔料がその表面に結合した熱硬化性樹脂粉末を含む粉体塗料組成
物の製造方法に関するものである。
【背景技術】
【０００２】
　粉体塗料は、有機溶剤を使用しない低公害型塗料として、自動車部品、電化製品、家具
、工作機械、事務機器、玩具などに需要が増加しつつある。粉体塗料による塗装はこのよ
うに低公害型であることに加え、１回の塗装で形成される塗膜が厚く、従来の溶剤型塗料
のように何度も重ね塗りする必要がないため、塗装時間を短縮することができる。さらに
、塗料中に溶剤を含有しないため、塗膜中にピンホールを発生させることがないなどの利
点も有している。粉体塗料に求められるカラーバリエーションも従来の塗料と同様である
ことが要求され、メタリック色に対する要求も多い。中でもメッキ調のメタリック色はイ
ンテリア製品を中心に近年その要求が高まっている。
【０００３】
　上記のような特性を有する粉体塗装では、フレーク状顔料を含有しない場合には塗膜特
性は良好であり、特に問題はない。しかし、フレーク状顔料を含有する場合は、以下に述
べるような問題点がある。
【０００４】
　従来、粉体塗料でメタリック塗装を行なうには、フレーク状顔料を溶融法によりあらか
じめ樹脂や着色顔料と十分混練した後、粉砕などにより粉末化するメルトブレンド法、樹
脂粉末とフレーク状顔料とを混合して塗装するドライブレンド法、表面にフレーク状顔料
を付着させた樹脂粉末を使用するボンデッド法などが知られている（特開昭５１－１３７
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７２５号公報（特許文献１）、特開平０９－０７１７３４号公報（特許文献２）、特開昭
５０－０３４６４２号公報（特許文献３）、国際公開第２００２／０９４９５０号パンフ
レット（特許文献４）など）。
【０００５】
　メルトブレンド法においては、混練工程やその後の粉砕などによる樹脂粉末粒度調整工
程でフレーク状顔料の変形が生じやすく、塗装後良好なメタリック感が得られない。さら
に、フレーク状顔料がアルミニウムフレークの場合には粉砕工程において、アルミニウム
の活性な表面が露出し、発火、粉塵爆発などの危険性が高くなる。
【０００６】
　ドライブレンド法では、フレーク状顔料の変形は比較的生じ難いが、塗装時に顔料を帯
電させる必要があるため、アルミニウムフレークなどの金属顔料を用いる場合にはあらか
じめ表面に樹脂などをコーティングしておかねばならない。樹脂コートなどの被覆がされ
ていないと、特にコロナ方式での静電塗装において、印加した電圧がリークして電圧低下
を発生させたり、電極近傍でスパークを発生させることがあり、特に後者は粉塵爆発の着
火源となる可能性があることから、実質的には被覆されていない金属顔料（フレーク状顔
料）のドライブレンド法による塗装は、不可能と考えてよい。また、金属顔料の表面が樹
脂コートされたフレーク状顔料の場合であっても、フレーク状顔料と樹脂粉末の帯電率が
異なるため、塗装時に樹脂粉末とフレーク状顔料の分離現象が生じる。これにより塗膜の
意匠性が低下するとともに、粉体塗料の塗布前後での顔料含有率が変化するため塗料を回
収して再使用すると色調が変化してしまい、塗料のリサイクルが事実上不可能になる。ま
た、塗装中に樹脂粉末とフレーク状顔料の偏在が生じ、色ムラが発生し易い。
【０００７】
　以上の二法に対して、樹脂粉末とフレーク状顔料が理想的な形態で結合したボンデッド
構造が実現できれば、前述の問題点を全て解消することができるので、フレーク状顔料を
含有する粉体塗料の形態としてはボンデッド法が最も優れている。しかし、どのようにし
てボンデッド構造を形成させるかが問題となる。ボンデッド構造を形成させる方法として
は、ブラシポリッシャーによりフレーク状顔料を樹脂粉末表面に付着させる方法や、フレ
ーク状顔料で被覆されたアルミナボールなどの分散メディアに樹脂粉末を接触させて、樹
脂粉末の表面にフレーク状顔料を転写し結合させる方法や、樹脂粉末とフレーク状顔料と
を該樹脂粉末の融点前後の温度をかけながら三次元回転式ミキサーなどで分散させ、樹脂
粉末とフレーク状顔料とを熱融着させる方法や、結合剤を用いてフレーク状顔料を樹脂粉
末表面に付着させる方法などが知られている。特に結合剤を用いる方法は、フレーク状顔
料と樹脂粉末との結合率が高く、さらにその製造工程においてフレーク状顔料と樹脂粉末
との凝集塊を生成し難いという特長を有しており、特に優れた形成方法であると考えられ
る（特許文献４）。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００８】
【特許文献１】特開昭５１－１３７７２５号公報
【特許文献２】特開平０９－０７１７３４号公報
【特許文献３】特開昭５０－０３４６４２号公報
【特許文献４】国際公開第２００２／０９４９５０号パンフレット
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００９】
　フレーク状顔料を用いてメッキ調のメタリック色を発色させるためには、フレーク状顔
料として平均粒径が１０μｍ以下の微細粒であるか、または平均厚みが６０ｎｍ以下の非
常に薄いフレーク状顔料を用いる必要がある。しかし、ドライブレンド法でメッキ調のメ
タリック色の塗装を行なおうとすれば、上記したドライブレンド法の問題から、フレーク
状顔料に金属顔料を用いた場合、フレーク状顔料の表面を樹脂で被覆する必要がある。
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【００１０】
　しかしながら、フレーク状顔料の表面を樹脂で被覆すると、メッキ調の鮮映性のある色
調が得られなくなる傾向を示す場合が多い。特に、フレーク状顔料１００ｇあたり５ｇ以
上の樹脂で被覆する場合にこの傾向は顕著となり、被覆された樹脂皮膜の乱反射により、
たとえ反射率は高くてもメッキ調のような鮮映性のある色調は得られなくなってしまう。
なお、ここでいう鮮映性とは、塗膜の反射により観察される反射像（鏡映像）がはっきり
と視認できる程度の視認効果を意味する。
【００１１】
　よって、上記したドライブレンド法の問題を考え合わせると、メッキ調のメタリック色
を発色させるのに適した上記のような特定形状のフレーク状顔料をドライブレンド法で塗
装することは、実質的に不可能である。すなわち、ドライブレンド法によってメッキ調の
メタリック色を発現させることはできない。
【００１２】
　他方、ボンデッド法でメッキ調のメタリック色の粉体塗料組成物を得ようとすれば、一
旦フレーク状顔料を乾燥状態の粉末とする必要がある。このような状態とする際にフレー
ク状顔料が凝集してしまい、これにより所望のボンデッド構造を得ることができなくなっ
てしまう。また、この凝集物を再粉砕する場合、金属微粉末を扱う危険性を伴い、さらに
フレーク形状が変形することから色調の低下を伴う。また、たとえ工夫を重ねることによ
り凝集させずに乾燥させることができたとしても、そのフレーク状顔料の乾燥粉末は、粉
塵になり易く、操作性が悪く、さらに粉塵爆発の危険性がある。よってボンデッド法でも
所望のメッキ調のメタリック色の粉体塗料組成物は製造できない。
【００１３】
　このようにメッキ調のメタリック色を発色させるのに適した形状を有するフレーク状顔
料を含んだ粉体塗料組成物を好適に製造できる方法は、未だ知られていない状況にある。
【００１４】
　本発明は、このような状況に鑑みなされたものであって、その目的とするところは、メ
ッキ調のメタリック色を発色させるのに適するような特定形状を有するフレーク状顔料を
含んだ粉体塗料組成物を好適に製造できる方法を提供することにある。
【課題を解決するための手段】
【００１５】
　本発明者は、上記のような課題を解決するために鋭意検討を重ねたところ、メッキ調の
メタリック色を発色させるのに適した形状を有するフレーク状顔料が乾燥時に極めて凝集
し易いという特性を有している点に着目し、逆にこの特性を利用して樹脂粉末の表面にフ
レーク状顔料を結合させられるのではないかという知見を得た。そして、さらにこの知見
に基づき鋭意研究を重ねた結果、樹脂粉末を溶解しない揮発性溶媒にフレーク状顔料を分
散させ、その分散液を樹脂粉末と混合し、撹拌しながら当該溶媒を揮発除去させることで
好適な粉体塗料組成物を製造できることを見出し、ついに本発明を完成させるに至ったも
のである。
【００１６】
　すなわち、本発明は、フレーク状顔料がその表面に結合した熱硬化性樹脂粉末を含む粉
体塗料組成物の製造方法であって、１０μｍ以下の平均粒径または６０ｎｍ以下の平均厚
みを有するフレーク状顔料を準備する第１工程と、該熱硬化性樹脂粉末を溶解しない溶媒
に上記フレーク状顔料を分散させることにより分散液を得る第２工程と、該熱硬化性樹脂
粉末と上記分散液とを混合することにより混合物を得る第３工程と、上記混合物を撹拌し
ながら上記溶媒を揮発させて除去する第４工程と、を含むことを特徴としている。
【００１７】
　ここで、上記第４工程は、上記混合物を－５℃～５０℃の範囲で撹拌することが好まし
く、上記第３工程と上記第４工程は、同時に実施されることとすることもできる。また、
上記第１工程は、フレーク状顔料が有機溶剤中に分散されたペースト状態でフレーク状顔
料を準備することが好ましい。
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【００１８】
　また、上記熱硬化性樹脂粉末を溶解しない上記溶媒は、大気圧下での沸点が２８～１３
０℃の範囲にあることが好ましく、上記フレーク状顔料は、アルミニウムフレークである
ことが好ましい。
【００１９】
　さらに本発明は、上記のいずれかの製造方法によって得られる粉体塗料組成物にも関す
る。
【発明の効果】
【００２０】
　本発明の粉体塗料組成物の製造方法は、上記の通りの構成を有することにより、フレー
ク状顔料の凝集を防止しつつ、粉体塗料組成物として要求される特性（たとえばリサイク
ル性に優れ、危険が少なく、色ムラを発生し難く、塗膜にメタリック感、光輝感、輝度な
どを与えることができるという特性）を備えた粉体塗料組成物を提供することができる。
そして、特にフレーク状顔料としてアルミニウムフレーク等の金属顔料を用いた場合、製
造される粉体塗料組成物は優れたメッキ調のメタリック色を与えることができる。
【発明を実施するための形態】
【００２１】
　＜粉体塗料組成物＞
　本発明は、粉体塗料組成物の製造方法に関するものである。本発明の製造方法により製
造される粉体塗料組成物は、特定の形状を有するフレーク状顔料がその表面に結合した熱
硬化性樹脂粉末を含む。本発明の粉体塗料組成物は、このようなフレーク状顔料がその表
面に結合した熱硬化性樹脂粉末を含む限り、他の成分が含まれていても差し支えない。こ
のような他の成分としては、たとえばこの種の粉体塗料組成物に添加される各種の添加剤
を挙げることができる。
【００２２】
　ここで、「フレーク状顔料がその表面に結合した熱硬化性樹脂粉末」とは、典型的には
１つの熱硬化性樹脂粉末の表面に複数のフレーク状顔料が結合した形態をいい、従来例に
見られるようなフレーク状顔料の表面に複数の熱硬化性樹脂粉末が結合した形態のものと
は明確に区別されるものである。ただし、複数の熱硬化性樹脂粉末同士が結合したものや
、１つのフレーク状顔料のみが表面に結合した熱硬化性樹脂粉末が含まれていても、本発
明の範囲を逸脱するものではない。
【００２３】
　このような本発明の粉体塗料組成物において、特定の形状を有するフレーク状顔料とし
てアルミニウムフレークのような金属顔料が含まれる場合、当該粉体塗料組成物は特に優
れたメッキ調のメタリック色を発色させるものとなる。
【００２４】
　＜フレーク状顔料＞
　本発明の粉体塗料組成物に含まれるフレーク状顔料は、１０μｍ以下の平均粒径または
６０ｎｍ以下の平均厚みを有するものである。このような形状を有するフレーク状顔料は
、個々のフレーク状顔料を粉末状態で得ようとする場合極めて凝集しやすいという特性を
有することから、従来粉体塗料組成物とすることが困難であったものである。
【００２５】
　このような形状を有するフレーク状顔料が、金属顔料である場合、メッキ調のメタリッ
ク色を発色させるのに特に適したものとなる。このような金属顔料としては、たとえばア
ルミニウム、亜鉛、銅、ブロンズ、ニッケル、チタン、ステンレスなどの金属フレークお
よびそれらの合金フレークを挙げることができる。これらの金属顔料の中でもアルミニウ
ムフレークは金属光沢に優れ、安価であるとともに比重が小さいため扱いやすく、特に好
適である。
【００２６】
　メッキ調のメタリック色を発色させるのに適したフレーク状顔料は、上述のように平均
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粒径が１０μｍ以下であることが好ましく、さらに８μｍ以下であることが好ましい。平
均粒径の下限は特に限定されないが、製造上の諸条件から通常その下限は２μｍ以上であ
る。また、平均厚みは６０ｎｍ以下であることが好ましく、さらに４０ｎｍ以下であるこ
とが好ましい。平均厚みの下限は特に限定されないが、製造上の諸条件から通常その下限
は１５ｎｍ以上である。
【００２７】
　上記のような平均粒径および平均厚みという２つの条件は、いずれか一方が満足されて
いればメッキ調のメタリック色を発現させることができる。平均粒径が１０μｍを超え、
かつ平均厚みが６０ｎｍを超える場合は、メッキ調のメタリック色を発現させることがで
きなくなるとともに、乾燥に伴うフレーク状顔料同士の凝集性が低下し、熱硬化性樹脂粉
末と結合しないフレーク状顔料の比率が高くなる。また、従来のボンデッド法を利用して
このような本発明の規定外のフレーク状顔料と熱硬化性樹脂粉末とを結合させても、それ
により得られる塗膜の鮮映性は低く、メッキ調のメタリック色を発現することはできない
。
【００２８】
　本発明において、上記の金属顔料からなるフレーク状顔料は、表面に樹脂などを被覆し
たものであってもよい。ただし、その被覆量はフレーク状顔料１００ｇあたり５ｇ以下で
あることが好ましい。この被覆量が５ｇを超えると、たとえ上記のような平均粒径または
平均厚みを有していてもメッキ調のメタリック色を発現しない傾向にあるため好ましくな
い。このように樹脂などで表面を被覆したフレーク状顔料（金属顔料）は、コロナ粉体塗
装の際に高電圧のかかった電極との間でスパークするなどの危険を回避できるため好まし
い。
【００２９】
　また、上記のような金属顔料としてボールミル等で磨砕された金属顔料を用いる場合、
そのような金属顔料の表面には、磨砕時に添加する磨砕助剤が吸着していてもよい。この
ような磨砕助剤としては、たとえば脂肪酸（オレイン酸、ステアリン酸）、脂肪族アミン
、脂肪族アミド、脂肪族アルコール、エステル化合物などが挙げられる。これらの磨砕助
剤は、金属顔料がアルミニウムフレークである場合、アルミニウムフレーク表面の不必要
な酸化を抑制し、光沢を改善する効果を有する。このような磨砕助剤の吸着量は、金属顔
料１００質量部に対し２質量部未満であることが好ましい。２質量部以上の場合は、表面
光沢が低下するおそれがある。
【００３０】
　本発明においては、特にステアリン酸を磨砕助剤として使用したものが推奨される。フ
レーク状顔料（金属顔料）としてアルミニウムフレークを用いる場合、ステアリン酸が表
面に吸着したアルミニウムフレークは、別名リーフィングアルミとも呼ばれ、塗膜形成時
に空気相との界面に浮き易い性質を有し、メッキ調のメタリック色の発現に特に好適であ
る。
【００３１】
　一方、本発明においては、フレーク状顔料として、上記のような金属顔料以外に金属等
を基材表面に蒸着した後にその基材から剥離することによりフレーク片を得る蒸着法によ
り製造されたフレーク状顔料も好適に使用できる。この場合、非常に薄いフレーク状顔料
が得られる。
【００３２】
　さらに、本発明に用いるフレーク状顔料としては、たとえばマイカ、表面着色マイカ、
ガラスフレーク、表面着色ガラスフレーク、パールなどを挙げることができる。
【００３３】
　本発明のフレーク状顔料は、上記に例示したものを各単独で用いることができるととも
に、２種以上のものを併用することもできる。
【００３４】
　なお、本発明のフレーク状顔料の平均粒径は、レーザー回折法、マイクロメッシュシー
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ブ法、コールターカウンター法などの公知の粒度分布測定法により測定された粒度分布よ
り体積平均を算出して求められる。また、平均厚みの測定については、フレーク状顔料の
製造方法の相違により異なった方法が採用される。ボールミル等により磨砕されたフレー
ク状顔料の場合には、通常、平均厚みは比較的大きいので、フレーク状顔料を構成する金
属材料の密度と水面拡散被覆面積とから算出して求めることができる。一方、蒸着法によ
り製造されたフレーク状顔料の場合には、厚みが非常に薄いので原子間力顕微鏡を用いて
直接計測する。前者は、フレーク状顔料１枚ごとの厚みはわからないが全体としての平均
厚みの精度は高く、測定も簡便である。しかし、この前者の方法は、厚みが非常に薄いフ
レーク状顔料に対しては、フレーク状顔料が凝集してしまうので採用できない。後者は、
非常に薄い膜厚でも精度よく測定することが可能であるが、測定値はフレーク状顔料１枚
ごとのデータとなるので、全体を代表する平均とするためには少なくとも１０枚以上は測
定しなければならず、測定は簡便とは言えない。
【００３５】
　以下に、フレーク状顔料としてアルミニウムフレークの場合の平均厚みの測定方法を詳
細に述べる。
【００３６】
　まず、上記測定方法のうち前者の測定方法の場合、アルミニウムフレークを含んだアル
ミニウムペーストまたは粉体状のアルミニウムフレークを、アセトンで洗浄後、乾燥させ
たアルミニウムフレークの質量ｗ（ｇ）を測定するとともに、そのアルミニウムフレーク
を水面に均一に浮かべたときの水面の被覆面積Ａ（ｃｍ2）を測定し、下記式１より、Ｗ
ＣＡ（水面拡散被覆面積）を算出する。次いで、そのように算出されたＷＣＡ値を下記式
２に代入して、アルミニウムフレーク粒子の平均厚みを算出する。
【００３７】
　　　ＷＣＡ（ｃｍ2／ｇ）＝Ａ（ｃｍ2）／ｗ（ｇ）　　　　　　　・・・式１
　　　平均厚み（μｍ）＝１０４／（２．５（ｇ／ｃｍ3）×ＷＣＡ）・・・式２
　一方、上記測定方法のうち後者の測定方法の場合、上記同様に洗浄後乾燥したアルミニ
ウムフレークをガラス板状に均一に分散させ、プローブ顕微鏡（セイコーインスツルメン
ツ（株）製、ナノピクス（Ｎａｎｏｐｉｃｓ）１０００）にて、任意のアルミニウムフレ
ーク粒子１０個について各々の厚さを測定し、その平均値を平均厚みとする。
【００３８】
　本発明において、平均厚みが６０ｎｍ以下のフレーク状顔料を使用する場合には、後者
の原子間力顕微鏡を用いて厚みを直接計測する方法を採用するのが好ましい。
【００３９】
　また、このようなフレーク状顔料は、熱硬化性樹脂粉末１００質量部あたり通常０．０
５～５質量部程度、より好ましくは０．１～３質量部となる配合割合で用いることができ
る。フレーク状顔料が０．０５質量部未満では十分なメタリック感および光輝感が得られ
ないおそれがあるとともに、基材を隠蔽するために塗装厚を厚くする必要がある。５質量
部を超える場合には、メッキ調の鮮映性が失われ白くぼけた色調になるとともに、塗膜の
平滑性が失われ、外観が悪化する傾向を示す。
【００４０】
　＜熱硬化性樹脂粉末＞
　本発明で用いられる熱硬化性樹脂粉末は、この種の粉体塗料組成物の粉体塗料樹脂とし
て知られるものであればいずれのものも用いることができる。このため、本発明における
「熱硬化性樹脂粉末」とは、熱可塑性樹脂に硬化剤や架橋剤等を配合することにより熱の
適用下に硬化する特性を備えた熱可塑性樹脂の複合粉末をも意味するものである。
【００４１】
　このような熱硬化性樹脂粉末としては、たとえばアクリル樹脂系とポリエステル樹脂系
の樹脂を特に好適なものとして挙げることができる。上記のポリエステル樹脂系のものと
しては、たとえばエポキシ樹脂で硬化させるもの、イソシアネートで硬化させるもの（ウ
レタン系）、プリミドで硬化させるもの（プリミド系）などを挙げることができる。本発
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明においては、熱硬化性樹脂粉末として、上記で例示したような各樹脂を各単独で用いる
ことができるとともに、２種以上のものを併用することもできる。
【００４２】
　本発明の熱硬化性樹脂粉末には、硬化剤（架橋剤）が含まれる。硬化剤としては特に限
定されず、公知のものまたは市販品を使用することができ、たとえばアミン、ポリアミド
、ジシアンジアミド類、イミダゾール類、カルボン酸ジヒドラジド、酸無水物、ポリスル
フィド、三フッ化ホウ素、アミノ樹脂、トリグリシジルイソシアヌレート、トリスエポキ
シプロピルイソシアヌレート、プリミド、エポキシ樹脂、その他の二塩基酸類、イミダゾ
リン類、ヒドラジド類、イソシアネート化合物などを挙げることができる。また適宜硬化
促進剤を併用することもできる。また、分散剤などを添加してもよい。このような分散剤
としては特に限定されず、公知のものまたは市販品を使用することができ、たとえばリン
酸エステル類、アミン類、ポリオキシエチレンアルキルエーテル類、ポリオキシエチレン
アルキルフェニルエーテル類などの公知の界面活性剤などを挙げることができる。
【００４３】
　また、本発明の熱硬化性樹脂粉末は、各種の着色剤を含むこともできる。このような着
色剤としては、たとえばキナクリドン、ジケトピロロピロール、イソインドリノン、イン
ダンスロン、ペリレン、ペリノン、アントラキノン、ジオキサジン、ベンゾイミダゾロン
、トリフェニルメタンキノフタロン、アントラピリミジン、黄鉛、フタロシアニン、ハロ
ゲン化フタロシアニン、アゾ顔料（アゾメチン金属錯体、縮合アゾなど）、酸化チタン、
カーボンブラック、酸化鉄、銅フタロシアニン、縮合多環類顔料などを挙げることができ
る。これらの着色剤の配合量はその種類によって異なるが、本発明のフレーク状顔料によ
ってもたらされる効果を害することがなく、かつ塗膜表面の平滑性が損なわれない範囲に
設定することが望ましい。
【００４４】
　本発明の熱硬化性樹脂粉末は、上記に挙げた各種の添加成分の他、必要に応じ次のよう
な添加剤を含むこともできる。そのような添加剤としては、たとえばベントナイト、アル
ミナホワイト、炭酸カルシウム、硫酸バリウム、タルクなどの各種充填剤、シリカ、アル
ミナ、水酸化アルミニウムなどの各種流動性調整剤、アクリルオリゴマー、シリコーンな
どの各種流展剤、ベンゾインなどの各種発泡防止剤、ワックス類、カップリング剤、酸化
防止剤、磁性粉、安定剤、紫外線吸収剤、レベリング剤、増粘剤、沈降防止剤などを挙げ
ることができる。このように本発明の熱硬化性樹脂粉末は、上記のような各種添加剤およ
び各種機能性材料を含むことができる。
【００４５】
　このような熱硬化性樹脂粉末の平均粒径は特に限定されないが、通常５～１００μｍ程
度が好ましく、特に好ましくは１５～６０μｍである。平均粒径が５μｍ未満では、フレ
ーク状顔料と均一に混合することが困難になるとともに、熱硬化性樹脂粉末同士が凝集す
る傾向が高くなり粉体塗装の際に均一に粉塵化できない場合がある。また、平均粒径が１
００μｍを超える場合には、塗膜表面の平滑性が阻害され、良好な外観が得られない場合
がある。なお、このような平均粒径は、レーザー回折法、マイクロメッシュシーブ法、コ
ールターカウンター法などの公知の粒度分布測定法により求めることができる。
【００４６】
　このような熱硬化性樹脂粉末を製造するには、たとえば、樹脂、硬化剤、および必要に
応じて添加する充填剤などの各種添加剤を原材料として準備し、これらの原材料をまずミ
キサーやブレンダーなどの混合機を用いてドライブレンドする。ドライブレンド後、ニー
ダーにより原材料を溶融混練し、冷却する。次に、機械または気流式の粉砕機を用いて冷
却された溶融混練物を粉砕し、その後、気流式分級機を用いて分級することにより、本発
明の熱硬化性樹脂粉末を得ることができる。この方法以外にも、たとえばスプレードライ
法や重合法によっても熱硬化性樹脂粉末を製造することができる。
【００４７】
　＜粉体塗料組成物の製造方法＞
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　本発明の粉体塗料組成物の製造方法は、１０μｍ以下の平均粒径または６０ｎｍ以下の
平均厚みを有するフレーク状顔料を準備する第１工程と、該熱硬化性樹脂粉末を溶解しな
い溶媒に上記フレーク状顔料を分散させることにより分散液を得る第２工程と、該熱硬化
性樹脂粉末と上記分散液とを混合することにより混合物を得る第３工程と、上記混合物を
撹拌しながら上記溶媒を揮発させて除去する第４工程と、を含むことを特徴とする。以下
、各工程について説明する。
【００４８】
　なお、本発明の粉体塗料組成物の製造方法は、上記の第１工程～第４工程を含む限り、
他の工程を含んでいても差し支えない。
【００４９】
　＜第１工程＞
　本発明の第１工程は、１０μｍ以下の平均粒径または６０ｎｍ以下の平均厚みを有する
フレーク状顔料を準備する工程である。
【００５０】
　アルミニウムフレークに代表されるフレーク状顔料は、工業製品としては乾燥した粉末
として取り扱われることは少なく、一般的にはフレーク状顔料が有機溶剤中に分散された
ペースト状態で取り扱われることが多い。このため、本発明の第１工程は、フレーク状顔
料が有機溶剤中に分散されたペースト状態でフレーク状顔料を準備することが好ましい。
しかし、これのみに限られるものではなく、フレーク状顔料が凝集しない限りフレーク状
顔料を粉末状として準備することもできる。
【００５１】
　フレーク状顔料をペースト状態で準備する場合、後述の第２工程においては、このよう
なペースト状態のフレーク状顔料をそのまま使用することもできる。しかし、このような
ペースト状態のフレーク状顔料は、有機溶剤としてミネラルスピリット、トルエン、酢酸
エチル、酢酸ブチル、イソパラフィン等を用いてペースト状態とされており、このような
有機溶剤は、イソパラフィンを除き通常本発明において用いられる熱硬化性樹脂粉末を溶
解乃至膨潤してしまう。したがって、フレーク状顔料をペースト状態で準備する場合は、
後述の第２工程を実行する前に、当該有機溶剤の影響を低減させるためにこのような有機
溶剤を第２工程で用いられる溶媒で置換させることが好ましい。
【００５２】
　このような溶媒の置換方法としては、たとえば濾過装置を用いてそのような有機溶剤と
フレーク顔料とを含むペースト（すなわち市販のペースト状態のフレーク状顔料）を、第
２工程で用いられる溶媒で洗浄する方法や、そのようなペーストを第２工程で用いる溶媒
に分散させた後、濾過もしくは遠心分離を行なうことにより第２工程で用いる溶媒に分散
させた状態でフレーク状顔料を回収する方法などを挙げることができる。本発明の第１工
程は、このような溶媒の置換工程をも含むものとする。
【００５３】
　＜第２工程＞
　本発明の第２工程は、上記の第１工程で準備されたフレーク状顔料を、本発明で用いる
熱硬化性樹脂粉末を溶解しない溶媒に分散させることにより分散液を得る工程である。
【００５４】
　本第２工程で用いられる溶媒は、本発明で用いる熱硬化性樹脂粉末を溶解しないという
特性を有する限り、特に限定されるものではない。ここで、「熱硬化性樹脂粉末を溶解し
ない」とは、熱硬化性樹脂粉末を溶解したり、膨潤させたりする性質を有していないこと
を意味し、この特性を数値で規定することは困難であるが、通常ソルビリティーパラメー
タが８．２以下であればこのような特性を示す。
【００５５】
　そして、熱硬化性樹脂粉末を溶解しない溶媒は、低い沸点を有していることが好ましい
。通常、粉体塗料用の熱硬化性樹脂粉体は５０℃～８０℃で溶融するので、この溶融温度
未満で留去できるような低い沸点を有していることが好ましい。そして、後述の第４工程
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は、真空下、－５℃～５０℃の範囲、より好ましくは０℃～３０℃の範囲の温度で実行さ
れるため、当該溶媒をこれらの温度範囲で完全に揮発させて除去できることが特に望まれ
る。
【００５６】
　上記のような条件に合致する溶媒としては、大気圧下での沸点が特定の範囲にある溶媒
であることが好ましい。すなわち、この沸点は、２８℃以上であることが好ましく、特に
６０℃以上であることが好ましい。また、この沸点は、１３０℃以下であることが好まし
く、特に１１０℃以下であることが好ましい。
【００５７】
　この溶媒の沸点が１３０℃を超えると、真空下でも５０℃を超える温度でなければ揮発
させることが困難となり、熱硬化性樹脂粉末同士のブロッキングが生じる傾向がある。逆
に、この沸点が２８℃未満の場合には、溶媒の引火点も低下するので安全性の点で問題を
生じる傾向がある。
【００５８】
　このような溶媒としては、たとえば、ペンタン、ヘキサン、ヘプタン、オクタンなどの
直鎖アルカン類、イソペンタン、イソヘキサン、イソヘプタン、イソオクタンなどのイソ
パラフィン類等が挙げられる。
【００５９】
　本第２工程で得られる分散液中におけるフレーク状顔料の濃度は、１～３５質量％が好
ましいが、この値は次の第３工程および第４工程における適切な溶媒使用量に連動して必
然的に規定される。所望のメッキ調の発色をさせるために、最終製品である粉体塗料組成
物に含まれるフレーク状顔料の種類と、そのフレーク状顔料と熱硬化性樹脂粉末との比率
が決定される。たとえば、あるフレーク状顔料と熱硬化性樹脂粉末との組み合わせにおい
て、最適のフレーク状顔料濃度が、熱硬化性樹脂粉末１００ｇに対してフレーク状顔料１
ｇであると仮定する。そしてこの場合、第３工程および第４工程における溶媒の適切な含
有量範囲については後述するが、便宜上、その固形分濃度が９１％になると仮定する。
固形分濃度（％）＝（熱硬化性樹脂粉末質量＋フレーク状顔料質量）／（熱硬化性樹脂粉
末質量＋フレーク状顔料質量＋溶媒質量）×１００
すると、上記関係式より熱硬化性樹脂粉末１００ｇに対しフレーク状顔料１ｇ、溶媒１０
ｇを混合すれば良いことになる。すなわち、第２工程で調製する分散液は、フレーク状顔
料１ｇに対し溶媒１０ｇの比率に規定され、このため当該フレーク状顔料の濃度は９．１
％になる。仮に、第１工程で準備したフレーク状顔料がペースト状態であり、そのペース
トにおけるフレーク状顔料濃度が５０％であると仮定すると、このペースト２ｇに対し溶
媒９ｇの比率で分散液を調製すればよいことになる。
【００６０】
　＜第３工程＞
　本発明の第３工程は、上記の第２工程で得られた分散液と熱硬化性樹脂粉末とを混合す
ることにより混合物を得る工程である。この工程は、より具体的には、熱硬化性樹脂粉末
に上記で得られた分散液を添加し混練することにより混合物を得る工程とすることが好ま
しい。そして、当該混合物は、熱硬化性樹脂粉末と分散液との均一混合物であることが好
ましい。
【００６１】
　ここで、上記分散液の添加は一度に添加してもよいし、複数回に分けて添加してもよい
。かかる添加の方法も特に限定されるものではないが、工業的生産においては熱硬化性樹
脂粉末に対して、該粉末を撹拌しながら上記分散液を噴霧添加することが好ましい。これ
により、上記分散液と熱硬化性樹脂粉末とを均一に混合させることができるからである。
このような第３工程は、大気圧下で実行することが好ましい。
【００６２】
　なお、上記分散液中に熱硬化性樹脂粉末を添加すると、始めに分散液が混合撹拌槽内壁
に付着し、撹拌翼と内壁間にはクリアランスが存在するので、分散液の均一混合撹拌が困
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難になり好ましくない。
【００６３】
　ここで、当該混合物の固形分濃度は、５０～９８質量％とすることが好ましく、特に７
０～９５質量％とすることがより好ましい。固形分濃度が９８質量％を超える場合、フレ
ーク状顔料と熱硬化性樹脂粉末との均一混合が困難となる場合がある。また、固形分濃度
が５０％未満の場合、後述の第４工程における溶媒の揮発除去に多大な時間とエネルギー
が必要となる。
【００６４】
　このような第３工程において混合に用いることができる装置としては、たとえば逆円錐
型リボン式混合撹拌装置、常圧ニーダーミキサー、２軸スクリュー型混練機、ヘンシェル
ミキサー、スーパーミキサーなどの高速ミキサー、ブレンダーなどを用いることができる
。
【００６５】
　＜第４工程＞
　本発明の第４工程は、上記の第３工程で得られた混合物を撹拌しながら上記溶媒を揮発
させて除去する工程である。ここで、「撹拌」とは、たとえば「混練」等の行為をも含む
広い概念の用語として理解すべきである。
【００６６】
　この第４工程において、当該溶媒が揮発し全体が粉体化するまで撹拌を継続し、当該溶
媒が完全に除去された後、スクリーンを用いて分級することにより本発明の粉体塗料組成
物を得ることができる。このように、当該混合物を撹拌しながら当該溶媒を揮発させて除
去することにより、フレーク状顔料が熱硬化性樹脂粉末上に凝集し、以ってフレーク状顔
料が表面に結合した熱硬化性樹脂粉末が得られる。この場合、熱硬化性樹脂粉末同士がブ
ロッキングしない理由は次のように考えられる。
【００６７】
　すなわち、熱硬化性樹脂粉末自体は、上記した平均粒径から自己凝集性は無い。さらに
、その形状はガラスを粉砕したような不定形であり、このため熱硬化性樹脂粉末同士の接
触は、点接触もしくは線接触となる。したがって、熱硬化性樹脂粉末同士がブロッキング
しないのは、溶媒除去中も混合撹拌を継続しているためであり、熱硬化性樹脂粉末同士の
点接触や線接触による結合は撹拌等による外部からの物理的な力によりすぐに剥離してし
まうためである。
【００６８】
　なお、これに対しフレーク状顔料と熱硬化性樹脂粉末との接触は、面接触であり凝集効
果が発現し易いために、熱硬化性樹脂粉末上にフレーク状顔料が結合するものと考えられ
る。このようなフレーク状顔料と熱硬化性樹脂粉末との結合の態様は、その詳細は不明で
あるが、恐らくファンデルワールス結合であると考えられる。
【００６９】
　ここで、このような第４工程は、真空吸引しながら溶媒を揮発させて除去することが好
ましい。また、この第４工程は、上記の混合物を－５℃～５０℃の範囲で撹拌することが
好ましい。特に０℃以上の温度に上記混合物を保持することがより好ましく、３５℃以下
の温度に上記混合物を保持することがより好ましい。当該温度が５０℃を超えると熱硬化
性樹脂粉末同士の結合が促進されブロッキングする可能性がある。この場合、ジェットミ
ルなどの物理的粉砕方法で凝集粒子（ブロッキングした粒子）を解砕することも可能であ
るが、その作業に伴いフレーク状顔料が熱硬化性樹脂粉末の表面から剥離し、延いては熱
硬化性樹脂粉末粒子自体の破壊を引き起こす可能性がある。また、上記温度が－５℃未満
であると、溶媒の揮発に長時間を必要とするため実用的ではない。すなわち、本発明の第
４工程は、熱硬化性樹脂粉末同士がブロッキングを生じない温度（すなわち熱硬化性樹脂
粉末の溶融温度以下の温度）であって、上記溶媒の揮発が効率的に行なわれる温度で実行
することが好ましい。
【００７０】
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　なお、本発明においては、上記第３工程と第４工程とを逆円錐型リボン式混合撹拌装置
や真空ニーダーミキサーなどの同一装置内で連続的に行なうことも可能である。また、上
記第３工程とこの第４工程とを、同時に実施すること、すなわち熱硬化性樹脂粉末と上記
分散液とを撹拌下混合しながら、同時にその混合物から順次溶媒を揮発させて除去するこ
とも可能である。しかしながら、第３工程と第４工程とは分離して独立した工程として行
なう方が、生産性を向上できるため好ましい。
【００７１】
　このような第４工程において撹拌に用いることができる装置としては、上記の第３工程
において用いた装置をそのまま使用することができ、いずれの装置を用いる場合であって
も上記の第３工程終了後において引き続き撹拌を継続させるとともに好ましくは真空吸引
を行なうことにより、溶媒を揮発させて除去することができる。
【００７２】
　また、上記の第３工程終了後において、一旦当該混合物を装置から取り出した後に、振
動乾燥機や連続式流動乾燥機などの乾燥機にその混合物を再度投入することにより、当該
第４工程を実行することもできる。
【００７３】
　＜用途等＞
　本発明は、上記のような製造方法によって得られる粉体塗料組成物にも関する。このよ
うな粉体塗料組成物を塗装する方法としては、あらかじめ塗装表面をブラスト処理後、化
成処理などの公知の処理を施した被塗装材（基材）に粉体塗料組成物を付着させ、その後
加熱硬化させることが好ましい。
【００７４】
　被塗装材としては特に制限されないが、加熱硬化（焼付け）により変形や変質などが発
生しないものが好ましい。たとえば、公知の鉄、銅、アルミニウム、チタンなどの金属お
よび各種合金などが好ましいものとして挙げられる。具体的な形態としては、たとえば車
体、事務用品、家庭用品、スポーツ用品、建築材料、電気製品などに利用することができ
る。
【００７５】
　本発明の粉体塗料組成物を基材表面に付着させる方法としては、たとえば流動浸漬法、
静電粉体塗装法などが適用できるが、静電粉体塗装法が塗着効率に優れるため、より好ま
しい。静電粉体塗装法としては、たとえばコロナ放電方式、摩擦帯電方式などの公知の方
法を用いることができる。
【００７６】
　上記加熱硬化させる温度としては、用いる熱硬化性樹脂粉末の種類に応じて適宜設定で
きるが、通常は１２０℃以上、好ましくは１５０～２３０℃とすればよい。加熱時間は加
熱温度に応じて適宜選択することができるが、一般的には１分間以上、好ましくは５～３
０分間とすればよい。加熱により形成された塗膜の厚みは、限定的ではないが、通常２０
～１００μｍ程度である。
【００７７】
　本発明においては、塗膜のメッキ調メタリック色の発現は、グロス（光沢）で評価する
ことができる。
【実施例】
【００７８】
　以下、本発明の実施例および比較例を示し、本発明の特徴を一層明確にする。ただし、
本発明は、これらの実施例に限定されるものではない。
【００７９】
　まず、実施例および比較例の試料、評価方法、および使用機材について説明する。
　＜フレーク状顔料含有ペーストの加熱残分測定方法＞
　フレーク状顔料がペースト状態で準備される場合（以下、このようなペーストを「フレ
ーク状顔料含有ペースト」と記す）、そのフレーク状顔料含有ペーストに含まれるフレー



(13) JP 5510913 B2 2014.6.4

10

20

30

40

50

ク状顔料の比率は、加熱残分として測定した数値を用いた。
【００８０】
　まず、円筒形金属容器（底部４０ｍｍφ、高さ５０ｍｍ）をあらかじめ精秤しておく。
次に、その円筒形金属容器に試料であるフレーク状顔料含有ペースト約５ｇを採取し、採
取量を精秤する。次いで、その円筒形金属容器にミネラルスピリット約２０ｍｌをさらに
添加し、フレーク状顔料を分散させた後、３００℃のサンドバスに該円筒形金属容器を乗
せ溶媒を完全に蒸発させる（約２０分）。その後、室温まで冷却した後、該円筒形金属容
器の質量を再度測定し、以下の式から加熱残分を測定した。
【００８１】
　加熱残分（％）＝（加熱後の円筒形金属容器質量－円筒形金属容器質量）／試料質量×
１００
　＜平均粒径（Ｄ５０）の測定方法＞
　溶媒としてエタノール系溶媒（株式会社ゴードー製ＧＳアルコ　ＥＰ－７）を使用し、
Ｈｏｎｅｙｗｅｌｌ社製Ｍｉｃｒｏｔｒａｃ　９３２０　Ｘ－２００を用いて平均粒径（
Ｄ５０）を測定した。なお、試料がフレーク状顔料含有ペーストの場合は、試料約０．５
ｇをトルエンに分散させ、その分散液を測定槽（上記のエタノール系溶媒を充填）に滴下
し、超音波で分散（４０Ｗ３０秒）した後に平均粒径（Ｄ５０）を測定した。また、試料
が粉体状態の場合は、試料約０．５ｇを上記のエタノール系溶媒に分散させ、平均粒径（
Ｄ５０）を測定した。
【００８２】
　＜熱硬化性樹脂粉末＞
　本発明の実施例および比較例で使用した熱硬化性樹脂粉末は、ポリエステル系樹脂粉末
（久保孝ペイント株式会社製Ｔｅｏｄｕｒ　ＰＥ　７８５－９００クリア）である。
【００８３】
　＜熱硬化性樹脂粉末とフレーク状顔料との結合状態の評価方法＞
　フレーク状顔料がその表面に結合した熱硬化性樹脂粉末は「ボンデッド」と呼称される
が、熱硬化性樹脂粉末とフレーク状顔料との結合率に関しては従来あまり議論がされてい
なかった。この結合率は、概念的に結合率０％がドライブレンド、結合率１００％が理想
的なボンデッドと表現できる。実際の工業製品の場合、熱硬化性樹脂粉末と結合していな
い遊離のフレーク状顔料が全く存在しないということはあり得ない。すなわちドライブレ
ンドとボンデッドの間には結合率による明確な境界は存在しない。しかし、この結合率が
低下してくると前述したドライブレンド法の問題点が発現し、特にメッキ調のメタリック
色を発色させるのに適したフレーク状顔料として金属顔料を用いた場合、静電塗装に危険
性を伴ってくる。そこで、ボンディング操作を行なった試料についても、その結合状態を
確認し、その上で静電塗装する必要がある。
【００８４】
　そこで、熱硬化性樹脂粉末とフレーク状顔料との結合状態を表わす指標として、熱硬化
性樹脂粉末とフレーク状顔料との結合率を以下のようにして測定した。すなわち、本測定
方法は、「フレーク状」と「粒子状」という形状の違いを利用したものである。つまり、
フレーク状顔料がその表面に結合した熱硬化性樹脂粉末を「粒子状」とみなし、遊離のフ
レーク状顔料を「フレーク状」とみなすことを前提とするものである。そして、これら両
者の形状の違いに由来する特性、すなわち紙面に対する付着率の違いを利用することによ
り、結合率を近似的に測定するものである。
【００８５】
　より具体的には、以下のような仮定に基づく測定方法である。すなわち、紙面（平面）
と「粒子状」物体の接触は点接触とみなし、かつ「粒子状」物体が十分な質量を有してい
るため、振動を与えた場合にはその紙面から「粒子状」物体は容易に剥離すると仮定する
。一方、「フレーク状」物体はフレーク状であるが故、紙面とは面接触し、しかも体積が
小さく質量も小さいため、振動を与えた後にも紙面に付着すると仮定する。
【００８６】
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　実際には、黒色アート紙の紙面上に試料を均一に広げた後、黒色アート紙に振動を与え
、試料をふるい落とす操作をする。これにより、「フレーク状」物体と「粒子状」物体と
を分離することができる。すなわち、「フレーク状」物体は紙面に付着したまま紙面上に
残存し、「粒子状」物体は紙面から剥離することになるため、両者は分離される。
【００８７】
　したがって、フレーク状顔料としてアルミニウムフレークを使用した場合には、黒色ア
ート紙上に付着した「フレーク状」物体であるフレーク状顔料はシルバーの色彩を有する
ので、その色彩を観察すれば付着状態を目視観察で簡単に確認することができる。換言す
れば、シルバーの色彩が強いものほど黒色アート紙上に付着したフレーク状顔料の量が多
く、すなわち上記結合率が低いことになる。逆に、黒色アート紙に付着したフレーク状顔
料が少ないほど（シルバーの色彩が弱いものほど）上記結合率は高いと評価できる。
【００８８】
　すなわち、黒色アート紙に付着したフレーク状顔料がほとんど存在しなければ、結合状
態良好（表１における評価「Ａ」）、黒色アート紙に付着したフレーク状顔料が少しあれ
ば、結合状態不完全（同「Ｂ」）、黒色アート紙に付着したフレーク状顔料が多数あれば
、結合状態不良（同「Ｃ」）と評価した。
【００８９】
　＜粉体塗装方法＞
　粉体塗料組成物をコロナ放電式静電粉体塗装機（商品名「ＭＸＲ－１００ＶＴ－ｍｉｎ
ｉ」、旭サナック株式会社製）を用いて印加電圧８０ｋＶで、日本テストパネル株式会社
製標準試験板（ボンデ鋼板　１００×２００ｍｍ）に塗装し、１９０℃で２０分間焼き付
けることにより塗板を作成した。
【００９０】
　＜グロス測定方法＞
　光沢計（東京電色株式会社製　Ｇｌｏｓｓ　Ｍｅｔｅｒ　ＴＣ－１０８ＤＰ／Ａ）を用
い、塗板の法線に対し６０°の角度から光を照射し、正反射位置で受光してグロス（光沢
）を測定し、メッキ調のメタリック色を評価した。表１では「Ｇｌｏｓｓ」と表記し、数
値が高くなるほど、良好なメッキ調のメタリック色であることを示す。
【００９１】
　＜目視による鮮映性評価＞
　本評価の鮮映性は、塗膜の反射により目視される反射像（鏡映像）が明瞭に確認できる
か否かで評価した。たとえ光の反射率が高くても乱反射の程度が高ければ、白く輝くだけ
で鏡映像は見えない。メッキは鏡面のような反射をするので、その最大の特徴である鏡映
像の有無で、メッキ調の程度を評価することができる。
【００９２】
　具体的には、塗板に観察者の顔を映し、その観察者の目や鼻や口などが判別できる状態
を「Ａ」、観察者の顔の輪郭は判別できるが目鼻は判別できない状態を「Ｂ」、観察者の
顔の輪郭すら判別できない状態を「Ｃ」として評価した。評価結果（鮮映性（目視評価）
）を表１に示す。
【００９３】
　＜実施例１＞
　ペースト状態のフレーク状顔料として東洋アルミニウム株式会社製アルミペースト（商
品名：０６７０ＴＳ）を準備した（アルミニウムフレークをフレーク状顔料として含むも
のである）。このペースト状態のフレーク状顔料５０ｇを、２８０ｇのノルマルヘプタン
（沸点９８．４℃）に分散させ、遠心分離機（株式会社コクサン製　Ｈ－３８Ｆ）にて３
０００ｒｐｍで２０分間遠心分離を行なった。得られた沈殿物はノルマルヘプタンにより
溶媒置換されたペースト状態のフレーク状顔料で、加熱残分は６５．１％であり、フレー
ク状顔料の平均粒径（Ｄ５０）は４．７μｍであり、平均厚みは６０ｎｍであった（以上
「第１工程」）。なお、「０６７０ＴＳ」はリーフィングタイプと呼ばれる品種で、表面
にステアリン酸が吸着している。
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【００９４】
　次に、上記のようにして準備されたペースト状態のフレーク状顔料（ノルマルヘプタン
により溶媒置換されたアルミニウムペースト）０．９３ｇを、２０ｇのノルマルヘプタン
（熱硬化性樹脂粉末を溶解しない溶媒）に分散させることにより分散液を作製した（第２
工程）。
【００９５】
　次いで、上記で得られた分散液の全量を熱硬化性樹脂粉末（商品名：Ｔｅｏｄｕｒ　Ｐ
Ｅ　７８５－９００クリア）１００ｇに添加し、よく混合撹拌することにより混合物を得
た（第３工程）。
【００９６】
　引き続き混練（撹拌）を継続しながらノルマルヘプタンを自然蒸発させた。この蒸発操
作は乾粉特有の流動性が戻ってくるまで行ない、十分な流動性が得られるまで乾燥させた
。その後、当該混合物を１リットルのナス型フラスコに入れ、エバポレーターにて真空下
（常温約２０℃）、回転撹拌しながら完全にノルマルヘプタンを揮発させて除去した（第
４工程、なおこの第４工程は約２０分間行なった）。得られた粉末を目開き１００μｍの
スクリーンにて篩過することにより、本発明の粉体塗料組成物を得、試料とした。
【００９７】
　このようにして得られた粉体塗料組成物の熱硬化性樹脂粉末とフレーク状顔料との結合
状態の評価を行なったところ、その結合状態は極めて良好で黒色アート紙に付着して残存
するフレーク状顔料はほとんど無かった。そこで粉体塗装を行なったが、印加電圧の降下
やスパークは観測されなかった。また、この粉体塗料組成物を用いて粉体塗装して得られ
た塗板について、目視による鮮映性評価を行なったところ、良好なメッキ調のメタリック
色を呈していた。グロスの測定結果は２４８であった。
【００９８】
　＜実施例２＞
　実施例１で用いた東洋アルミニウム株式会社製アルミペースト（商品名：０６７０ＴＳ
）に代えて、東洋アルミニウム株式会社製アルミペースト（商品名：０２３１Ｅ－Ｎ）を
用いることを除き、他は全て実施例１と同様にして第１工程を行なうことにより、ノルマ
ルヘプタンにより溶媒置換されたペースト状態のフレーク状顔料（アルミニウムフレーク
）を準備した。このペースト状態のフレーク状顔料の加熱残分は７１．３％であり、フレ
ーク状顔料の平均粒径（Ｄ５０）は７．２μｍであり、平均厚みは１３０ｎｍであった。
なお、「０２３１Ｅ－Ｎ」もリーフィングタイプと呼ばれる品種で、表面にステアリン酸
が吸着している。
【００９９】
　次に、上記のようにして準備されたペースト状態のフレーク状顔料（ノルマルヘプタン
により溶媒置換されたアルミニウムペースト）１．６８ｇを、２０ｇのノルマルヘプタン
（熱硬化性樹脂粉末を溶解しない溶媒）に分散させることにより分散液を作製した（第２
工程）。
【０１００】
　次いで、上記で得られた分散液の全量を用いることを除き、他は全て実施例１と同様に
して第３工程および第４工程を実施した。
【０１０１】
　このようにして得られた粉体塗料組成物の熱硬化性樹脂粉末とフレーク状顔料との結合
状態の評価を行なったところ、その結合状態はきわめて良好で黒色アート紙に付着して残
存するフレーク状顔料はほとんど無かった。そこで粉体塗装を行なったが、印加電圧の降
下やスパークは観測されなかった。また、この粉体塗料組成物を用いて粉体塗装して得ら
れた塗板について、目視による鮮映性評価を行なったところ、良好なメッキ調のメタリッ
ク色を呈していた。グロスの測定結果は２３１であった。
【０１０２】
　＜実施例３＞
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　東洋アルミニウム株式会社製アルミペースト（商品名：メタシーン　７１－００１０、
加熱残分：１０％）をペースト状態のフレーク状顔料として準備した（アルミニウムフレ
ークをフレーク状顔料として含むものである）。このペースト状態のフレーク状顔料１９
８．３ｇにノルマルヘプタン５００ｇを加え分散させた。続いて、実施例１と同様の遠心
分離操作を行うことにより沈殿物を得、この沈殿物に対してさらにノルマルヘプタン３０
０ｇを加え再分散させた。次いで、この分散液を再度上記と同様の遠心分離操作を行なう
ことによりノルマルヘプタンにより溶媒置換されたペースト状態のフレーク状顔料を得た
（第１工程）。このペースト状態のフレーク状顔料の加熱残分は３８．７％であり、フレ
ーク状顔料の平均粒径（Ｄ５０）は１２．９μｍであり、平均厚みは２５ｎｍであった。
なお、「メタシーン７１－００１０」はアルミの蒸着法で製造された製品であり、表面に
ステアリン酸は吸着していない。
【０１０３】
　次に、上記のようにして準備されたペースト状態のフレーク状顔料（ノルマルヘプタン
により溶媒置換されたアルミニウムペースト）１．０３ｇを、２０ｇのノルマルヘプタン
（熱硬化性樹脂粉末を溶解しない溶媒）に分散させることにより分散液を作製した（第２
工程)。
【０１０４】
　次いで、上記で得られた分散液の全量を用いることを除き、他は全て実施例１と同様に
して第３工程および第４工程を実施した。
【０１０５】
　このようにして得られた粉体塗料組成物の熱硬化性樹脂粉末とフレーク状顔料との結合
状態の評価を行なったところ、その結合状態はきわめて良好で黒色アート紙に付着して残
存するフレーク状顔料はほとんど無かった。そこで粉体塗装を行なったが、印加電圧の降
下やスパークは観測されなかった。また、この粉体塗料組成物を用いて粉体塗装して得ら
れた塗板について、目視による鮮映性評価を行なったところ、良好なメッキ調のメタリッ
ク色を呈していた。グロスの測定結果は１８９であった。
【０１０６】
　＜実施例４＞
　実施例３で用いた蒸着法によるアルミニウムペーストに含まれるフレーク状顔料（アル
ミニウムフレーク、以下「蒸着アルミ」とも記す）を、国際公開第２００５／００７７５
５号パンフレットに記載の表面処理剤を用いてリーフィング化し、本発明で使用するフレ
ーク状顔料として用いて、上記の各実施例と同様の方法で本発明の粉体塗料組成物を調製
した。
【０１０７】
　（表面処理剤の調製）
　１リットルのセパラブルフラスコにパーフルオロオクチルエチルアクリレート（共栄社
化学株式会社製、商品名：ライトアクリレートＦＡ－１０８）４８．２ｇ、２－メタクリ
ロイルオキシエチルアシッドフォスフェート（共栄社化学株式会社製、商品名：ライトエ
ステルＰ－１Ｍ）６．５ｇ、メチルメタクリレート４５．７ｇ、シクロヘキサノン３６０
ｇを入れ、良く撹拌することにより均一な溶液とした。
【０１０８】
　続いて、系内を窒素で十分に置換し、７０℃まで昇温した後、重合開始剤としてＡＩＢ
Ｎ０．８ｇを添加し反応を開始した。反応開始３時間後と６時間後に、それぞれメチルメ
タクリレート９．８ｇを添加し、２０時間反応させることにより、フレーク状顔料をリー
フィング化する表面処理剤を得た。
【０１０９】
　得られた表面処理剤約２０ｇを精秤し、アセトン２０ｇで希釈した後、この希釈液を激
しく撹拌したヘキサン１７００ｍｌ中に滴下した。そして、沈殿したポリマー成分を濾過
し、乾燥させ秤量することにより、表面処理剤溶液のポリマー濃度を算出した。有効成分
であるポリマー濃度は１８．１％であった。
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【０１１０】
　（表面処理剤による蒸着アルミのリーフィング化処理）
　蒸着アルミを含むアルミニウムペースト（メタシーン７１－００１０、加熱残分：１０
％）３００ｇ（すなわちフレーク状顔料３０ｇ）を酢酸エチル２０８ｇにて希釈すること
により、蒸着アルミの分散液を得た。他方、上記で調製した表面処理剤溶液６．６ｇ（表
面処理剤溶液の有効成分濃度は１８．１％であるから１．２ｇの表面処理剤（ポリマー成
分）になる）を酢酸エチル２５３ｇで希釈することにより、表面処理剤の希釈液を得た。
そして、上記で得られた蒸着アルミの分散液を撹拌させながら、そこに表面処理剤の希釈
液を添加した。
【０１１１】
　次いで、７５℃で１時間撹拌を継続することにより、表面処理剤をフレーク状顔料であ
る蒸着アルミの表面に吸着させた。その後、実施例１と同様の遠心分離操作を行なうこと
とにより、酢酸エチル中にリーフィング化されたフレーク状顔料が分散したペーストを得
た。そのペーストの加熱残分を測定すると２９．１％であった。
【０１１２】
　（リーフィング化された蒸着アルミによる粉体塗料組成物の調製）
　上記で得られたペースト２４ｇに酢酸エチル２５ｇを添加することにより、フレーク状
顔料（リーフィング化された蒸着アルミ）を分散させた。その後、激しく撹拌したノルマ
ルヘプタン２８０ｇ中に上記の分散液を投入し、上記と同様の遠心分離操作を行なうこと
によりフレーク状顔料ペーストを分離した。上澄み液を除去後、酢酸エチルを完全に除去
するために、さらにノルマルヘプタン２８０ｇをこのペーストに添加し、再分散させ、上
記と同様の遠心分離操作を行なうことにより、溶媒置換を行ない第１工程を完了した。得
られたフレーク状顔料ペーストの加熱残分を測定すると１８．３％であり、フレーク状顔
料の平均粒径（Ｄ５０）は１３．０μｍであり、平均厚みは２５ｎｍであった。
【０１１３】
　次に、上記のようにして準備されたペースト状態のフレーク状顔料（ノルマルヘプタン
により溶媒置換されたアルミニウムペースト）２．７ｇを、２０ｇのノルマルヘプタン（
熱硬化性樹脂粉末を溶解しない溶媒）に分散させることにより分散液を作製した（第２工
程）。
【０１１４】
　次いで、引き続き実施例１と同様の第３工程および第４工程を実施した。
　このようにして得られた粉体塗料組成物の熱硬化性樹脂粉末とフレーク状顔料との結合
状態の評価を行なったところ、その結合状態はきわめて良好で黒色アート紙に付着して残
存するフレーク状顔料はほとんど無かった。そこで粉体塗装を行なったが、印加電圧の降
下やスパークは観測されなかった。また、この粉体塗料組成物を用いて粉体塗装して得ら
れた塗板について、目視による鮮映性評価を行なったところ、良好なメッキ調のメタリッ
ク色を呈していた。グロスの測定結果は２２９であった。
【０１１５】
　＜比較例１＞
　実施例１の第１工程で準備されたペースト状態のフレーク状顔料５ｇを静置乾燥させた
ところ、ペーストの形状を維持したまま凝集してしまった。そこで、実施例１の第１工程
で準備されたペースト状態のフレーク状顔料５ｇをシャーレに入れ、薬匙で丹念に塊をほ
ぐし続けながら自然乾燥させた。そして、ほぼ乾粉と同程度の流動性が得られたところで
、真空デシケーターに入れ、常温真空乾燥を１時間行ない、溶媒（ノルマルヘプタン）を
完全に揮発させて除去した。
【０１１６】
　得られた粉体を目開き１００μｍのスクリーンにて篩過すると、スクリーンを通過した
粉体は４７％のみであった。スクリーンを通過した粉体の平均粒径（Ｄ５０）は、５．４
μｍであった。しかし、上記のようにして得られた粉体であるフレーク状顔料は、篩過の
様子から明らかに凝集しており、液体を媒体とする粒度分布測定法では媒体による再分散
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が起き、正確な粒度はわからない。そこで表１においては、あえて「凝集」とのみ記載し
た。
【０１１７】
　実施例１で用いたのと同じ熱硬化性樹脂粉末１００ｇに対して上記粉体０．６ｇを添加
し、ドライブレンドを行なうことにより粉体塗料組成物を得た。すなわち、この粉体塗料
組成物は従来のドライブレンド法によるドライブレンド物に該当する。
【０１１８】
　この粉体塗料組成物について、実施例１と同様にして結合状態を評価したところ、黒色
アート紙には多量のアルミ粉が付着していた。すなわち、熱硬化性樹脂粉末とフレーク状
顔料との結合率は極めて低く、遊離のフレーク状顔料が多量に存在することが確認された
。このため、危険であると判断し、粉体塗装を行なうことはできなかった。また、たとえ
かかる粉体塗料組成物を用いて実施例と同様の粉体塗装を行なったとしても、乾粉状態で
はフレーク状顔料は凝集していたので、メッキ調のメタリック色を発現することはできな
いと予想される。
【０１１９】
　＜比較例２＞
　比較例１で得られた粉体状のフレーク状顔料を用いて、結合剤を使用する従来のボンデ
ッド法（特許文献４）にてボンディングを行なうことにより粉体塗料組成物（ボンデッド
）を得た。
【０１２０】
　具体的には、まず比較例１で得られた粉体状のフレーク状顔料０．６ｇと実施例１で用
いたのと同じ熱硬化性樹脂粉末１００ｇを混合することにより、ドライブレンド物を得た
。結合剤（ヤスハラケミカル株式会社製、商品名：ＹＳポリスターＴＨ－１３０）１．５
ｇをノルマルヘプタン２０ｇに溶解し、この溶液を上記で得られたドライブレンド物に添
加し、十分に混合した。引き続き、実施例１の第４工程と同様の操作を行なうことにより
、粉体塗料組成物を得た。
【０１２１】
　このようにして得られた粉体塗料組成物の熱硬化性樹脂粉末とフレーク状顔料との結合
状態の評価を行なったところ、その結合状態はきわめて良好で黒色アート紙に付着して残
存するフレーク状顔料はほとんど無かった。そこで粉体塗装を行なったが、印加電圧の降
下やスパークは観測されなかった。また、この粉体塗料組成物を用いて粉体塗装して得ら
れた塗板について、目視による鮮映性評価を行なったところ、良好なメッキ調のメタリッ
ク色を呈していた。しかし、グロスの測定結果は１９７であった。
【０１２２】
　このように当該粉体塗料組成物を用いても、結果的にはメッキ調のメタリック色を発現
させることが可能であったが、実施例１に対してさらに乾燥工程、スクリーン工程、ドラ
イブレンド工程という複数の工程が加わっており、製造効率が顕著に低下していた。しか
も、実施例１と同じフレーク状顔料を用いているにも関わらず、グロスの測定結果が実施
例１に対して劣っていた。
【０１２３】
　以上の理由は定かではないが、おそらくフレーク状顔料が乾燥工程で凝集してしまって
いること、および従来のボンデッド法で使用される結合剤の存在によりフレーク状顔料の
メッキ調のメタリック色の発色が劣ってしまうこと、などの理由が推察できる。すなわち
、従来の製造方法よりも本発明の製造方法の方が優れていることが確認できた。
【０１２４】
　＜比較例３＞
　東洋アルミニウム株式会社製アルミペースト（商品名：Ｐ－０１００（粉体）、アルミ
ニウムフレークであるフレーク状顔料の平均粒径Ｄ５０：１９．７μｍ、平均厚み：３０
０ｎｍ）１．５ｇをノルマルヘプタン２０ｇに分散させ、実施例１で用いたのと同じ熱硬
化性樹脂粉末１００ｇに添加し、よく混合した。なお、「Ｐ－０１００」という商品もリ
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ーフィングタイプと呼ばれる品種で、表面にステアリン酸が吸着している。また、この商
品はペーストを工業的に乾燥させた粉体状の製品である。以下、実施例１の第４工程と同
様の操作を行なうことにより、粉体塗料組成物を得た。
【０１２５】
　この粉体塗料組成物について、実施例１と同様にして結合状態を評価したところ、黒色
アート紙には多量のアルミ粉が付着していた。すなわち、熱硬化性樹脂粉末とフレーク状
顔料との結合率は極めて低く、遊離のフレーク状顔料が多量に存在することが確認された
。このため、危険であると判断し、粉体塗装を行なうことはできなかった。すなわち、フ
レーク状顔料の平均粒径（Ｄ５０）が１０μｍを超えると、本発明の方法により熱硬化性
樹脂粉末の表面に十分にフレーク状顔料を結合させることができないことが確認できた。
【０１２６】
　＜比較例４＞
　比較例３で用いたフレーク状顔料を用いて、結合剤を使用する従来のボンデッド法（特
許文献４）にてボンディングを行なうことにより粉体塗料組成物（ボンデッド）を得た。
【０１２７】
　より具体的には、まず比較例３で用いた粉体状のフレーク状顔料１．５ｇと実施例１で
用いたのと同じ熱硬化性樹脂粉末１００ｇとを混合することにより、ドライブレンド物を
得た。比較例２で用いたのと同じ結合剤１．５ｇをノルマルヘプタン２０ｇに溶解し、上
記で得られたドライブレンド物に添加し、十分に混合した。引き続き、実施例１の第４工
程と同様の操作を行なうことにより、粉体塗料組成物を得た。
【０１２８】
　このようにして得られた粉体塗料組成物の熱硬化性樹脂粉末とフレーク状顔料との結合
状態の評価を行なったところ、その結合状態はきわめて良好で黒色アート紙に付着して残
存するフレーク状顔料はほとんど無かった。そこで粉体塗装を行なったが、印加電圧の降
下やスパークは観測されなかった。また、この粉体塗料組成物を用いて粉体塗装して得ら
れた塗板について、目視による鮮映性評価を行なったところ、白色光沢はあるものの、メ
ッキ調と呼べる鮮映性はなかった。また、グロスの測定結果は１２２であった。
【０１２９】
　＜参考例＞
　本発明の粉体塗料組成物におけるメッキ調のメタリック色がどのように優れた鮮映性を
示すかを確認するために、その指標としてのグロスの測定結果を用いて、上記の実施例と
以下の参考例とを比較することにより検証した。すなわち、本発明の上記実施例のグロス
の数値が、以下の参考例１としての一般的なメタリック粉体塗装塗膜と比較してどの程度
高い数値となるかを確認した。
【０１３０】
　なお、グロスの測定は塗膜の平滑性にも大きく影響を受け、フレーク状顔料のような光
を反射する顔料が無くても、平滑性が高い場合には樹脂自体の反射により高いグロスを発
現する場合がある。このため、今回実施例で使用した熱硬化性樹脂粉末を単独で塗装した
場合のグロスも参考例２として示す。顔料無添加の場合が、焼付け時に最も高い流動性が
得られるので、この参考例２が今回使用した熱硬化性樹脂粉末で塗膜を形成した場合の、
最大の平滑性を与えることから、樹脂由来の反射の最高値を示していると考えられる。
【０１３１】
　＜参考例１＞
　一般的に粉体塗装で用いられるフレーク状顔料（アルミニウムフレーク）は、樹脂によ
り被覆されている。これはドライブレンドで使用される場合は、静電塗装時の安全性確保
と塗膜の耐薬品性確保のためであり、またボンデッドで使用される場合は、塗膜の耐薬品
性確保のためである。このため、このようなフレーク状顔料の一般的な代表例として、塗
料用に使用されるフレーク状顔料（アルミニウムフレーク）の中でも中粒径と呼ばれる粒
径のフレーク状顔料（アルミニウムフレーク）を樹脂コートした粉体製品をドライブレン
ドで粉体塗装した。
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【０１３２】
　すなわち、東洋アルミニウム株式会社製アルミ粉体顔料（商品名：ＰＣＦ７６４０Ａ、
平均粒径（Ｄ５０）：１８．１μｍ、平均厚み：４００ｎｍ）１０ｇを実施例１で用いた
のと同じ熱硬化性樹脂粉末１００ｇとドライブレンドした。そして、このドライブレンド
物を粉体塗装して得られた塗板のグロスを測定したところ、そのグロスは６１であった。
【０１３３】
　＜参考例２＞
　実施例１で用いたのと同じ熱硬化性樹脂粉末を単独で塗装した。そして、このようにし
て得られた塗板のグロスを測定したところ、そのグロスは９８であった。すなわち、上記
の実施例および比較例で示されたグロスは、樹脂自体の光沢の影響はあまり受けず、フレ
ーク状顔料の反射を反映しているものと考えられる。
【０１３４】
　以上の実験結果（評価結果）を下記の表１にまとめた。表１より明らかな通り、本発明
の製造方法により得られる粉体塗料組成物（実施例）は、比較例および参考例の粉体塗料
組成物に比し、優れた結果を示すことは明らかである。
【０１３５】
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【表１】

【０１３６】
　以上のように本発明の実施の形態および実施例について説明を行なったが、上述の各実
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施の形態および実施例の構成を適宜組み合わせることも当初から予定している。
【０１３７】
　今回開示された実施の形態および実施例はすべての点で例示であって制限的なものでは
ないと考えられるべきである。本発明の範囲は上記した説明ではなくて特許請求の範囲に
よって示され、特許請求の範囲と均等の意味および範囲内でのすべての変更が含まれるこ
とが意図される。
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