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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　ｉ）ａ）カルボキシル化セルロースエステル、
　　　ｂ）相対蒸発速度が少なくとも１．０で且つ水への溶解度が少なくとも５重量％で
ある揮発性親水性有機溶剤、
　　　ｃ）相対蒸発速度が０．５未満で且つ水への溶解度が少なくとも３重量％であるカ
ップリング溶剤、
　　　ｄ）カルボキシル化セルロースエステル上に存在するカルボキシル基の少なくとも
一部を中和するのに充分な量で存在する中和剤、及び
　　　ｅ）水
を含んでなる液体混合物を調製し；そして
　ｉｉ）揮発性親水性有機溶剤を揮発させてカルボキシル化セルロースエステルの水性分
散液を得るのに充分な量で加熱若しくは真空又は両者を適用する
ことを含んでなるカルボキシル化セルロースエステルの水性分散液の製造方法。
【請求項２】
　熱を適用し、液体混合物の温度を７５℃以下にする請求項１に記載の方法。
【請求項３】
　５０～４００ｍｍＨｇの真空を適用する請求項１に記載の方法。
【請求項４】
　液体混合物の調製が１種又はそれ以上の揮発性親水性有機溶剤又はカップリング溶剤に
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セルロースエステルを溶解させる工程を含む請求項１に記載の方法。
【請求項５】
　液体混合物の調製が中和剤と水とを混合する工程を含む請求項１に記載の方法。
【請求項６】
　カルボキシル化セルロースエステルを１種又はそれ以上の親水性有機溶剤又はカップリ
ング溶剤に溶解させ；
　前記セルロースエステル溶液に中和剤を添加し；そして
　得られた混合物に水を添加する
ことを含む方法によって前記液体混合物を調製する請求項１に記載の方法。
【請求項７】
　カルボキシル化セルロースエステルを１種又はそれ以上の親水性有機溶剤又はカップリ
ング溶剤に溶解させ；
　親水性有機溶剤又はカップリング溶剤の残りの量を全て添加してセルロースエステル溶
液を得；
　水に中和剤を添加し；そして
　中和剤と水との混合物を前記セルロースエステル溶液に添加する
ことを含む方法によって前記液体混合物を調製する請求項１に記載の方法。
【請求項８】
　水に中和剤を添加し；
　カルボキシル化セルロースエステルを１種又はそれ以上の親水性有機溶剤又はカップリ
ング溶剤に溶解させ、その後、溶剤の残りの量を全て添加して、セルロースエステル溶液
を得；そして
　中和剤の混合物又は中和剤と水との混合物を前記セルロースエステル溶液に添加する
ことを含む方法によって前記液体混合物を調製する請求項１に記載の方法。
【請求項９】
　カルボキシル化セルロースエステルを親水性有機溶剤とカップリング溶剤とのブレンド
中に溶解させて、セルロースエステル溶液を得；
　中和剤を前記セルロースエステル溶液に添加して、セルロースエステルの塩溶液を得；
そして
　水を前記塩溶液に添加して、液体混合物を得る
ことを含む方法によって前記液体混合物を調製する請求項１に記載の方法。
【請求項１０】
　液体混合物の調製が中和剤を１種又はそれ以上の親水性有機溶剤又はカップリング溶剤
に添加する工程を含む請求項１に記載の方法。
【請求項１１】
　液体混合物の調製が中和剤と水との混合物にカルボキシル化セルロースエステルを添加
する工程を含む請求項１に記載の方法。
【請求項１２】
　液体混合物の調製が中和剤にカルボキシル化セルロースエステルを添加する工程を含む
請求項１に記載の方法。
【請求項１３】
　前記カルボキシル化セルロースエステルが少なくとも２５重量％の濃渡において親水性
有機溶剤に可溶性である請求項１に記載の方法。
【請求項１４】
　前記カルボキシル化セルロースエステルが少なくとも４０重量％の濃度において親水性
有機溶媒に可溶性である請求項１に記載の方法。
【請求項１５】
　前記親水性有機溶剤がメタノール、エタノール、プロパノール、イソプロパノール、ア
セトン、メチルエチルケトン、メチルプロピルケトン、テトラヒドロフラン又はジオキサ
ンの１種又はそれ以上を含む請求項１に記載の方法。
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【請求項１６】
　前記親水性有機溶媒が少なくとも２の相対蒸発速度を有する請求項１に記載の方法。
【請求項１７】
　前記親水性有機溶剤が２～１０の相対蒸発速度を有する請求項１に記載の方法。
【請求項１８】
　前記親水性有機溶剤が少なくとも１０重量％の水への溶解度を有する請求項１に記載の
方法。
【請求項１９】
　前記親水性有機溶剤がケトンである請求項１に記載の方法。
【請求項２０】
　前記親水性有機溶剤が１種又はそれ以上のメチルエチルケトン又はアセトンを含む請求
項１に記載の方法。
【請求項２１】
　前記親水性有機溶剤が液体混合物中にカルボキシル化セルロースエステル１部当たり１
～５部の量で存在する請求項１に記載の方法。
【請求項２２】
　前記カルボキシル化セルロースエステルがカップリング溶剤中に少なくとも２５重量％
の濃度で可溶性である請求項１に記載の方法。
【請求項２３】
　前記カルボキシル化セルロースエステルがカップリング溶剤中に少なくとも４０重量％
の濃度で可溶性である請求項１に記載の方法。
【請求項２４】
　前記カップリング溶剤が０．２未満の相対蒸発速度を有する請求項１に記載の方法。
【請求項２５】
　前記カップリング溶剤が０．００１～０．５の相対蒸発速度を有する請求項１に記載の
方法。
【請求項２６】
　前記カップリング溶剤が少なくとも５重量％の水への溶解度を有する請求項１に記載の
方法。
【請求項２７】
　前記カップリング溶剤がエチレングリコールモノプロピルエーテル、エチレングリコー
ルモノブチルエーテル、３－メトキシブタノール、プロピレングリコールモノプロピルエ
ーテル、プロピレングリコールモノブチルエーテル、ジエチレングリコールモノエチルエ
ーテル、ジエチレングリコールモノプロピルエーテル、ジエチレングリコールモノブチル
エーテル、ジプロピレングリコールモノプロピルエーテル又はジプロピレングリコールモ
ノブチルエーテルの１種又はそれ以上を含む請求項１に記載の方法。
【請求項２８】
　前記カップリング溶剤が液体混合物中にカルボキシル化セルロースエステル１部当たり
０．１～０．５部の量で存在する請求項１に記載の方法。
【請求項２９】
　前記中和剤が１種又はそれ以上のアンモニア又はアミンを含む請求項１に記載の方法。
【請求項３０】
　前記中和剤がジメチルエタノールアミン、トリエタノールアミン、２－アミノ－２－メ
チル－１－プロパノール、アンモニア、ピペリジン、４－エチルモルホリン、ジエタノー
ルアミン、エタノールアミン、トリブチルアミン、ジブチルアミン、水酸化カリウム又は
水酸化ナトリウムの１種又はそれ以上を含む請求項１に記載の方法。
【請求項３１】
　カルボキシル化セルロースエステルのカルボキシル部分の５～５０％を中和するのに充
分な量で前記中和剤を供給する請求項１に記載の方法。
【請求項３２】
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　前記中和剤がカルボキシ化セルロースエステルのカルボキシル部分の１０～３０％を中
和するのに十分な量で与えられる請求項１に記載の方法。
【請求項３３】
　前記カルボキシル化セルロースエステルが１０～１５０の酸価を有する請求項１に記載
の方法。
【請求項３４】
　前記カルボキシル化セルロースエステルが２０～１２０の酸価を有する請求項１に記載
の方法。
【請求項３５】
　前記カルボキシル化セルロースエステルが１．０～３．０のアンヒドログルコース単位
当たりのエステル置換度を有する請求項１に記載の方法。
【請求項３６】
　前記カルボキシル化セルロースエステルが１．３～２．８のアンヒドログルコース単位
当たりのエステル置換度を有する請求項１に記載の方法。
【請求項３７】
　前記カルボキシル化セルロースエステルがカルボキシアルキルセルロースエステルであ
る請求項１に記載の方法。
【請求項３８】
　前記カルボキシル化セルロースエステルがカルボキシアルキルセルロースエステルであ
る請求項１に記載の方法。
【請求項３９】
　前記カルボキシル化セルロースエステルが１０００～５００００の数平均分子量を有す
る請求項１に記載の方法。
【請求項４０】
　前記カルボキシル化セルロースエステルが２０００～４００００の数平均分子量を有す
る請求項１に記載の方法。
【請求項４１】
　前記カルボキシル化セルロースエステルがフェノール／テトラクロロエタンの６０／４
０（重量／重量）溶液中で２５℃において測定したインヘレント粘度が０．０５～２．０
である請求項１に記載の方法。
【請求項４２】
　前記カルボキシル化セルロースエステルがカルボキシメチルセルロースアセテートブチ
レートを含む請求項１に記載の方法。
【請求項４３】
　前記カルボキシル化セルロースエステルがカルボキシメチルセルロースアセテート、カ
ルボキシメチルセルロースブチレート又はカルボキシメチルセルロースプロピオネートの
１種又はそれ以上を含む請求項１に記載の方法。
【請求項４４】
　前記カルボキシル化セルロースエステルがカルボキシメチルセルロースアセテート、カ
ルボキシメチルセルロースブチレート又はカルボキシメチルセルロースプロピオネートの
１種又はそれ以上を含む請求項１に記載の方法。
【請求項４５】
　セルロースエステルとオゾンとを反応させることによって前記カルボキシル化セルロー
スエステルを製造する請求項１に記載の方法。
【請求項４６】
　前記セルロースエステルがセルロースアセテート、セルロースプロピオネート、セルロ
ースブチレート、セルロースアセテートブチレート又はセルロースアセテートプロピオネ
ートの１種又はそれ以上を含む請求項４５に記載の方法。
【請求項４７】
　セルロースとジカルボン酸とを反応させることによって前記カルボキシル化セルロース
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エステルを製造する請求項１に記載の方法。
【請求項４８】
　得られる水性分散液が少なくとも５０重量％の水を含む請求項１に記載の方法。
【請求項４９】
　得られる水性分散液が１０重量％以下の含量の有機溶剤を含む請求項１に記載の方法。
【請求項５０】
　得られる水性分散液が６重量％以下の含量の有機溶剤を含む請求項１に記載の方法。
【請求項５１】
　得られる水性分散液が５重量％以下の含量の有機溶剤を含む請求項１に記載の方法。
【請求項５２】
　得られる水性分散液が３～１０重量％の有機溶剤含量を含む請求項１に記載の方法。
【請求項５３】
　得られる水性分散液が実質的に界面活性剤を含まない請求項１に記載の方法。
【請求項５４】
　得られる水性分散液が７以下のｐＨを有する請求項１に記載の方法。
【請求項５５】
　得られる水性分散液が３～７のｐＨを有する請求項１に記載の方法。
【請求項５６】
　得られる水性分散液が４００ｎｍ未満の体積平均粒径を有する請求項１に記載の方法。
【請求項５７】
　得られる水性分散液が５０ｎｍ～５００ｎｍの体積平均粒径を有する請求項１に記載の
方法。
【請求項５８】
　得られる水性分散液が５～４０重量％の固形分を有する請求項１に記載の方法。
【請求項５９】
　得られる水性分散液が１０重量％～３０重量％の固形分を有する請求項１に記載の方法
。
【請求項６０】
　得られる水性分散液がカルボキシル化セルロースエステル１部当たり０．１～０．５部
の量の有機溶剤含量を有する請求項１に記載の方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　セルロースエステルは、多くのプラスチック、フィルム、被覆及び繊維用途に役立つ貴
重なポリマーである。被覆用途においては、セルロースエステルは典型的には有機溶剤溶
液から適用されるが、充分なカルボキシル含量を有するセルロースエステルは、有機溶剤
を用いて水中に分散させて、水性分散液又は溶液として適用することができる。
【背景技術】
【０００２】
　種々のカルボキシル化セルロースエステルが知られており、被覆組成物中に使用するこ
とができる。例えば、カルボキシアルキルセルロースエステル、例えば特許文献１、２及
び３（これらの特許の開示を引用することによってその全体を本明細書中に組み入れる）
に記載されたものは種々の有機溶剤中に可溶性である。非特許文献１に記載されたように
、これらのエステルは、カルボキシルアルキルセルロールエステルの有機溶剤溶液の調製
及びその溶液へのアンモニア又はアミン及び水の添加によって、水中に分散させることが
できる。水は、アンモニア若しくはアミンとは別に添加することもできるし、又はアンモ
ニア又はアミンと予備混合することもできる。得られる分散液は、典型的には、約５～約
２５％の固形分を有し、セルロースエステル対溶剤の比は約１：４～約１：１の範囲であ
る。この方法は、少なくとも１：１の比のエステル対有機溶剤比を必要とするので、得ら
れる分散液は比較的高い揮発性有機化合物（ＶＯＣ）含量を有する。環境規制が一部の被
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覆製剤中のＶＯＣ含量の量を制限し、更なるこのような規制が予想される。ＶＯＣ含量が
より低いカルボキシル化セルロースエステル水性分散液を提供することが当業界で依然と
して必要とされている。
【０００３】
　特許文献１及び２は、いくつかの高級酸のカルボキシアルキルセルロースエステル、特
に高級酸のカルボキシメチルセルロースエステル、例えばカルボキシメチルセルロースア
セテートプロピオネート、カルボキシメチルセルロースプロピオネート、カルボキシメチ
ルセルロースアセテートブチレート及びカルボキシメチルセルロースブチレートを記載し
ている。記載されたセルロースエステルのエーテル誘導体は、種々の有機溶剤中に可溶で
あり、種々の樹脂と相容性であり、また、水性製剤中に容易に分散する。これらの特許中
に記載された水性分散液は、有機溶剤中にエステルを溶解し、エステルを一部分中和し、
それらを水に分散させることによって調製される。得られる水性分散液は種々の被覆製剤
中への使用に適しているが、ＶＯＣ含量が高いため、低ＶＯＣ含量を必要とする用途には
適さない。
【０００４】
　これらの特許は、かなりの水許容度（ｑｕｉｔｅ　ｗａｔｅｒ　ｔｏｒｅｒａｎｔ）の
、アンモニア水中のＶＯＣがゼロの分散液を記載している。エステルは本質的にアンモニ
ア中に可溶化されるので、記載された分散液は実際にはエステル溶液である。これらのエ
ステル溶液は、水許容度のため、水で希釈されて、実際には完全に中和された水溶液であ
るものを形成できる。しかし、エステルの可溶化に必要なアンモニアの量のために、これ
らの溶液のｐＨは典型的には非常に高く、そのため、セルロースエステルの加水分解安定
性が損なわれるおそれがある。
【０００５】
　同様に、特許文献３は、高級酸のカルボキシアルキルセルロールエステル、並びにそれ
らの顔料、特に金属顔料、例えばアルミニウムフレーク及びマイカを含む水性被覆組成物
の配合に有用な水性分散液への使用を記載している。これらの水性顔料分散液は、エステ
ルの有機溶剤溶液を金属分散液に添加し、有機又は無機塩基の添加によって前記エステル
を部分的に又は完全に中和し（ペンダントカルボキシル基の約２５～約１００％）、次い
で水中で混合することによって調製することができる。別法においては、塩基が、有機溶
剤の添加前に水と共に添加するか、又は有機溶剤で希釈して若しくは希釈せずに、エステ
ルの有機溶液に添加することができる。次いで、得られた混合物は、アルミニウムフレー
ク及び有機溶剤のみを含むアルミニウムフレーク分散液に直接添加することができる。更
に別の方法においては、エステルを溶解する溶剤を含むアルミニウムフレークにエステル
を直接添加することもできるし、又はエステルを、最初に適当な水性塩基で膨潤させてか
ら、適当な有機溶剤を添加することもできる。これらの方法は、優れた金属フレーク配向
性を示す水性エステル分散液を提供するが、ＶＯＣ含量は適用される環境規制が許可する
量よりも高い可能性がある。
【０００６】
　特許文献４は、ＶＯＣ含量の低いアクリルポリマーのアンモニウム塩の水性分散液を記
載している。水不混和性溶剤中で高分子量アクリルポリマーのアミン塩を調製する方法が
開示されている。次いで、この溶液に水を添加して、混合物を逆転させて、塩／溶剤共沸
混合物を形成させ、この共沸混合物を次に加熱して有機溶剤を除去して、有機溶剤含量が
２重量％未満のポリマーの水性分散液を生成させる。
【０００７】
　特許文献４に開示された別の方法においては、アクリルポリマーの、又はアクリルポリ
マーアンモニウム塩、有機溶剤及び水を含む混合物を形成するためにはアクリルポリマー
アミン塩の、有機溶剤分散液（エチレングリコールモノブチルエーテル単独又は水に実質
的に非混和性の有機溶剤とエチレングリコールモノブチルエーテルとの混合物からなる）
に水を添加する。この混合物を、水の添加によって逆転させて、９５℃～約９９℃の沸点
を有する水中有機溶剤共沸混合物を形成する。この共沸混合物を加熱して有機溶剤を除去
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し、水及び溶剤を、分散液から除去しながら凝縮させる。凝縮された水及び溶剤にキシレ
ンを添加して、水及び溶剤を分離させ、凝縮水を混合物中に再循環して、有機溶剤が２重
量％未満のアクリルポリマーのアンモニア塩の水性分散液を生成する。この特許はまた、
アンモニアの代わりにアミンを使用できることを記載している。
【０００８】
　特許文献５は、水性分散液及びそれらの製造方法を開示し、この方法では、アクリルポ
リマー、有機溶剤（実質的に水非混和性である有機溶剤又はエチレングリコールモノブチ
ルエーテル（２５℃において水混和性）である）及び鹸化剤（アミン又はアンモニアであ
る）の反応生成物であるアクリルポリマーの塩が製造される。特許文献５に記載された方
法によれば、水に塩混合物を、１時間当たり塩／有機溶剤分散液の約１／４以下の速度で
添加することによって水性分散液が形成される。この添加速度は、共沸混合物の加熱又は
蒸留による有機溶剤の除去と相関関係がある。特許文献５は、許容され得ないほど高レベ
ルまで粘度を増加させないためには、添加の間中、常に、加熱水／有機溶剤混合物中に存
在する有機溶剤は、アクリルポリマーの分散に使用される有機溶剤の総重量に基づき、１
５重量％以下とすることを勧めている。溶剤対アクリルポリマー又はその塩の比が高いほ
ど、除去及び廃棄のために共沸されなければならない溶剤は多く、また、溶剤対アクリル
の比が低いほど、ポリマーを水に分配させるのが難しい。別の実施態様においては、ポリ
マーを有機溶剤中に分散させ、前述のようにしてポリマーを中和するのに有効な量でアミ
ン又はアンモニアを含む水に添加することができる。
【０００９】
　同様に、特許文献６は、実質的に水非混和性の有機溶剤と水分散性の、高分子量アクリ
ルポリマーのアミン塩との分散液を水と混合して、混合物を逆転させ、そして水分散性ア
クリルアミン塩の逆転混合物を加熱又は蒸留することによって有機溶剤を除去して、水及
び実質的に水非混和性の有機溶剤から共沸混合物を形成する方法を記載している。共沸混
合物は９５℃以下の沸点を有すると考えられており、実質的に水非混和性の有機溶剤は約
１００℃より少なくとも高い沸点を有すると考えられている。共沸混合物の加熱又は蒸留
中の、アミン塩／有機溶剤／水混合物中の水の量は、望ましい最終水性分散液中固形分レ
ベルを生じるのに有効な量に保持しなければならない。
【００１０】
　特許文献７は、その比較例において、セルロースエステルをメチルイソブチルケトン中
に溶解させ、次いで界面活性剤及び水を添加した後に、室温で１５分間撹拌する、セルロ
ースアセテートブチレート水性分散液の製造を記載している。この混合物を次に、乳化機
に通して、ミクロ分散液を生成し、次にこれをケトン溶剤の共沸蒸留のために加熱する。
【００１１】
　特許文献８は、イオン化可能な基を有するアクリル変性塩素化ポリオレフィンポリマー
を有機溶剤中で中和し；中和されたポリマーの溶液を水とブレンドして、中和ポリマー、
有機溶剤及び水のブレンドを形成し；そしてアクリル変性塩素化ポリオレフィンポリマー
の分散液を形成するのに有効な温度及び圧力において、このブレンドから有機溶剤を除去
することを開示している。
【００１２】
　特許文献９は、安定な水性ポリマー分散液及びそれらの製造方法を記載している。特許
文献９によれば、イオン官能性ポリマーは、親水性有機溶剤中で合成するか、又は純粋な
形で合成された後に、親水性有機溶剤と混合する。次いで、水の添加及び溶剤の除去時に
ポリマーの分散液を生成するのに有効な量の中和剤を添加する。親水性有機溶剤中でポリ
マー塩溶液を形成し、そしてその溶液と水とを混合して、水／有機溶剤／ポリマー塩ブレ
ンドを形成した後に、約３００ｎｍ以下の樹脂平均粒径、少なくとも約３０重量％のポリ
マー濃度及び２重量％未満の有機溶剤濃度を有する水性分散液を生成するのに有効な持続
時間、温度及び圧力において、ブレンドから有機溶剤及び水を除去又はストリップする。
【００１３】
　特許文献１０は、ポリエステル塩の水性分散液を記載している。特許文献１０によれば
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、イオン官能性ポリエステルポリマーは、純粋な形で合成した後、親水性有機溶剤と混合
している。このポリエステルは、酸価が約３０～約５０であり且つ親水性溶剤への溶解度
が少なくとも約５０重量％であるポリエステルを生成するのに充分な、イオン化可能な基
を有し；親水性有機溶剤は、水への溶解度が少なくとも約５重量％である。溶剤中のポリ
エステルポリマーのイオン化可能な基の少なくとも約３０％は、中和ポリマー塩の溶液を
形成するのに有効な量の中和剤で中和する。その後、溶液は水と混合して、水／有機溶剤
／中和ポリマーのブレンドを形成する。次いで６５℃以下の温度において、このブレンド
から有機溶剤をストリップして、中和ポリマーの水中分散液を形成する。
【００１４】
　特許文献１１は、安定な水性ポリマー分散液及びそれらの製造方法を開示している。特
許文献１１によれば、イオン官能性ポリマーは、親水性有機溶剤中において合成するか、
又は純粋な形で合成した後に、親水性有機溶剤と混合する。ポリマーが充分に溶解した後
、水の添加及び溶剤の除去時にポリマーの分散液を生成するのに有効な量の中和剤を添加
する。親水性有機溶剤中においてポリマー塩溶液を形成し且つこの溶液を水と混合して、
水／有機溶剤／ポリマー塩ブレンドを形成した後に、約４００ｎｍ以下の樹脂平均粒径、
少なくとも約３０重量％のポリマー濃度及び５重量％未満の有機溶剤濃度を有する水性分
散液を生成するのに有効な持続時間、温度及び圧力において、ブレンドから有機溶剤及び
水を除去又はストリップする。
【００１５】
　特許文献１２及び１３は、既に記載したのと同様な方法によって製造された安定な水性
ポリマー分散液を開示している。
【００１６】
【特許文献１】米国特許第５，６６８，２７３号
【特許文献２】米国特許第５，７９２，８５６号
【特許文献３】米国特許第５，９９４，５３０号
【特許文献４】米国特許第５，３１９，０１９号
【特許文献５】米国特許第５，３５６，９８８号
【特許文献６】米国特許第５，３８０，７７１号
【特許文献７】米国特許第６，０４６，２５９号
【特許文献８】米国特許第６，２２５，４０２号
【特許文献９】米国特許第６，２７７，９５３号
【特許文献１０】米国特許第６，３０６，９５６号
【特許文献１１】米国特許出願公開第２００２／００２８８７４Ａ１号
【特許文献１２】国際出願公開第ＷＯ　００／１８８２６号
【特許文献１３】国際出願公開第ＷＯ　０２／１０２９７号
【非特許文献１】Ｅａｓｔｍａｎ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｃｏｍｐａｎｙ　Ｐｕｂｌｉｃａ
ｉｔｏｎ　Ｎｏ．ＧＮ－４３１Ａ（Ｆｅｂ．２００３），”ＣＭＣＡＢ　６４１－０．２
　ａｎｄ　６４１－０．５　Ｃｅｌｌｕｌｏｓｅ　Ｅｓｔｅｒｓ”
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【００１７】
　種々の水性被覆組成物への使用に適当でありながら、比較的低いＶＯＣ含量を有する水
性分散液を生成する、カルボキシル化セルロースエステルの水への分散方法が当業界にお
いて依然として必要とされている。
【課題を解決するための手段】
【００１８】
　一態様において、本発明は、カルボキシル化セルロースエステルの水性分散液の製造方
法に関する。この方法は、カルボキシル化セルロースエステル；酢酸ｎ－ブチルに対する
相対蒸発速度が少なくとも約１．０であり且つ水への溶解度が少なくとも約５重量％であ
る揮発性親水性有機溶剤；相対蒸発速度が約０．５未満であり且つ水への溶解度が少なく
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とも約３重量％であるカップリング溶剤：カルボキシル化セルロースエステルに存在する
カルボキシル基の少なくとも一部を中和するのに充分な量で存在する中和剤；及び水を含
む液体混合物を調製する第１工程を含む。次の工程において、この液体混合物に、熱若し
くは真空又は両者を、揮発性親水性有機溶剤を揮発させるのに充分な量で加え、それによ
ってカルボキシル化セルロースエステルの水性分散液を得る。本発明はまた、水性分散液
自体、前記水性分散液を含む被覆組成物、及び前記被覆組成物で被覆された製品に関する
。
【発明を実施するための最良の形態】
【００１９】
　本発明は、以下の発明の詳細な説明及びそれに含まれる実施例を参照することによって
より容易に理解できる。
【００２０】
　本発明の物質組成物及び方法を開示及び説明する前に、特に断らない限り、本発明は特
定の合成方法にも特定の製剤にも限定されず、従って、その開示とは異なることができる
ことを理解されたい。また、使用した用語は、特定の実施態様のみを説明するために用い
るが、本発明の範囲を限定することを目的としないことを理解されたい。
【００２１】
　単数形「ａ」，「ａｎ」及び「ｔｈｅ」は、前後関係からそうでないことが明白に示さ
れない限り、複数の指示対象を含む。
【００２２】
　「任意の」又は「場合によっては」は、その後に記載される事象又は状況が起こっても
起こらなくてもよいことを意味する。その記載は、事象又は状況が起こる場合とそれが起
こらない場合を含む。
【００２３】
　　範囲は、本明細書中では、約を前置した「一方の特定値」から及び／又は約を前置し
た「もう一方の特定値」までと表すことができる。このような範囲が表される場合、「一
方の特定値」から及び／又は「もう一方の特定値」までは別の態様であることを理解され
たい。
【００２４】
　本明細書全体を通じて、特許又は出版物を参照する場合、本発明が関連する最新技術を
より詳細に説明するために、これらの参考文献の開示全体を、引用することによって本明
細書中に組み入れるものとする。
【００２５】
　本発明は、最小のＶＯＣ含量を有し且つ界面活性剤の使用は必要としないが、場合によ
っては界面活性剤が存在することもできるカルボキシル化セルロースエステルの安定な水
性分散液を提供する。本発明に係る水性分散液は、わずか０．２５～１又はそれ以下の溶
剤対エステル比を可能にし、従来の分散技術に比較して少なくとも７５％の水性分散液溶
剤含量の低下を実現する。この低下は、規制が適用される有機溶剤を使用する場合のＶＯ
Ｃの同等な低下に相当する。
【００２６】
　一態様において、カルボキシル化セルロースエステルは、カルボキシアルキルエーテル
（例えば、カルボキシメチル）置換基と低級アルキル（例えば、Ｃ2～Ｃ4）エステル置換
基、例えば、プロピオニル、アセチル／プロピオニル、ブチリル、又はアセチル／ブチリ
ルエステル置換基とを併せ持つ、約２０～約１２０の酸価を有するセルロースのエーテル
－エステル誘導体であるカルボキシアルキルセルロースエステルである。本発明に係る有
用な他のカルボキシル化セルロースエステルとしては、以下に詳細に説明するような酸化
セルロースエステル及び他のカルボキシル官能基化セルロースエステルが挙げられる。
【００２７】
　本発明の水性分散液の含水量は典型的には、少なくとも５０重量％、又は少なくとも６
０重量％、又は約５０～約９５重量％、又は約６０～約８５重量％である。
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【００２８】
　本発明に係る方法は、典型的には、１０重量％若しくはそれ以下、又は６重量％若しく
はそれ以下、又は５重量％若しくはそれ以下、又は約１～約１０重量％の有機溶剤含量；
約５～約４０重量％、又は約１０～約３０重量％の固形分；及び典型的には約４００ｎｍ
未満、又は約５０～約５００ｎｍの平均粒径を有する水性分散液を達成する。これらの分
散液は、種々の被覆用樹脂との相容性及び独特のレオロジー特性のために有用である。こ
れらの性質によって、これらの分散液は、金属フレークのコントロール、流動性及びレベ
リング並びに水性系中における欠陥の減少に役立つ。これらの分散液は、水性木材用被覆
、水性自動車用被覆、テレトロニック（ｔｅｌｅｔｒｏｎｉｃ）用途並びに水性建築用及
び工業用保全被覆において特に有用である。
【００２９】
水性分散液の製造
　本発明に係る水性分散液は、揮発性親水性有機溶剤と比較的揮発性でないカップリング
溶剤とのブレンド中のカルボキシル化セルロースエステルの溶剤溶液を提供することによ
って製造できる。この溶剤溶液は、２種の溶剤の一方のみにエステルを添加し、次いで残
りの溶剤を添加することによっても製造できるし、又はエステルをブレンド自体に添加す
ることもできる。親水性有機溶剤及びカップリング溶剤の両者は典型的には、少なくとも
１０重量％、又は少なくとも２５重量％若しくは少なくとも４０重量％、又は約５～約７
５重量％の濃度でエステルを溶解させる。セルロースエステルを、適当な攪拌手段の適用
によるなどして、親水性有機溶剤とカップリング溶剤とのブレンド中に溶解させる場合に
は、中和剤（例えば、アミン又はアンモニアのような塩基）を溶液に添加して、カルボキ
シル化セルロースエステルの塩溶液を得ることができる。
【００３０】
　中和の程度は、使用するカルボキシル化セルロースエステルの酸価に依存して変化し得
る。当業界で知られるように、所望の中和％を得るのに必要な中和剤の量は、エステルの
量、エステルの酸価、中和剤の式量及び典型的には約５～約５０％の所望の中和％を前提
として算出できる。約３０～約１００又は約５０～約７５の範囲の酸価を有する典型的な
カルボキシメチルセルロースアセテートブチレートの場合には、中和レベルは、利用可能
なカルボキシ部分の数に基づき、約５～約５０％又は約１０～約３０％の範囲であること
ができる。
【００３１】
　場合によっては、充分なアンモニアの存在を前提とすれば、カルボキシル化セルロース
エステルを実質的に可溶化できる可能性はあるが、例えば、必要な高レベルのアンモニア
は、非常に高いｐＨ条件をもたらし、それがエステルの加水分解安定性を損なうこともあ
り得る。従って、本発明の分散液のｐＨは、典型的には、約７以下、又は約６以下、又は
約３～約７である。
【００３２】
　セルロースエステル塩の溶液を親水性有機溶剤とカップリング溶剤との混合物中で形成
した後は、有機溶剤、中和剤及びセルロースエステルを含む水性分散液を生成するために
系に水を添加することもできる。続いて、系から、例えば溶剤ストリップ法によって親水
性有機溶剤を除去することができる。この方法は減圧下で実施でき、温度は、中和剤、水
又はカップリング溶剤が揮発されるレベルにまでは上昇させないことが好ましい。即ち、
親水性有機溶剤のみがストリップされ、中和剤、水及びカップリング溶剤は実質的に残る
のが好ましい。
【００３３】
　別法においては、水及び中和剤を合してから、親水性有機溶剤とカップリング溶剤との
ブレンド中のセルロースエステルの溶液に添加することができる。更に別の方法において
は、中和剤を親水性有機溶剤、比較的揮発性でないカップリング溶剤又はこれら２つの溶
剤のブレンドと混ぜ合わせてから、カルボキシル化セルロースエステルを添加することが
できる。更に別の方法においては、エステル自体を水中で中和剤で膨潤させてから、即ち
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中和剤及び水と混合してから、溶剤ブレンドと混合することができる。
【００３４】
　更に以下に記載するように、これらの方法は、著しく低下した有機溶剤含量を有する安
定な界面活性剤非含有水性分散液を製造するのに使用できるが、場合によっては界面活性
剤が存在することもできる。
【００３５】
　一態様においては、カルボキシル化セルロースエステルの水溶液を製造するために、即
ち、エステルが単に分散されるのではなく、実質的に溶解されている製剤を製造するため
に、追加の中和剤を後で水性分散液に添加することもできる。
【００３６】
　本発明に係る方法に使用する水は蒸留水又は脱イオン水などであることができる。
【００３７】
　従って、本発明は、１０％若しくはそれ以下、又は６％若しくはそれ以下、又は５％若
しくはそれ以下、又は約１～約１０％の有機溶剤を含む高分子量カルボキシアルキルセル
ロースエステルの安定な界面活性剤非含有水性分散液を製造できる方法に関する。この方
法は、例えばフェノール／テトラクロロエタンの６０／４０（重量／重量）溶液中で２５
℃において測定したインヘレント粘度が０．２０～１．７ｄＬ／ｇであり、カルボキシ（
Ｃ1～Ｃ3アルキル）のアンヒドログルコース単位当たりの置換度が約０．２０～０．７５
であり且つＣ2～Ｃ4エステルのアンヒドログルコース単位当たりの置換度が約１．５～約
２．７であるカルボキシアルキル（Ｃ1～Ｃ3アルキル）セルロースエステルに適用できる
。
【００３８】
　このような実施態様の１つにおいては、カルボキシメチルのアンヒドログルコース単位
当たりの置換度が０．２０～０．７５、好ましくは０．２５～０．３５であり、ヒドロキ
シルのアンヒドログルコース単位当たりの置換度が約０．１０～０．７０であり、そして
ブチリルのアンヒドログルコース単位当たりの置換度が約１．５０～２．７０であり且つ
フェノール／テトラクロロエタンの６０／４０（重量／重量）溶液中で２５℃において測
定したインヘレント粘度が０．２０～０．７０ｄＬ／ｇ又は約０．３５～０．６０ｄＬ／
ｇであるカルボキシメチルセルロースブチレートを使用する。
【００３９】
　更なる実施態様としては、カルボキシメチルのアンヒドログルコース単位当たりの置換
度が０．２０～０．７５、好ましくは０．２５～０．３５であり、ヒドロキシルのアンヒ
ドログルコース単位当たりの置換度が約０．１０～０．７０であり、そしてプロピオニル
のアンヒドログルコース単位当たりの置換度が約１．５０～２．７０であり且つフェノー
ル／テトラクロロエタンの６０／４０（重量／重量）溶液中で２５℃において測定したイ
ンヘレント粘度が０．２０～０．７０ｄＬ／ｇ又は約０．３５～０．６０ｄＬ／ｇである
カルボキシメチルセルロースプロピオネートを使用する。
【００４０】
　別の好ましい実施態様としては、カルボキシメチルの置換度が０．２０～０．７５、好
ましくは０．２５～０．３５であり、ヒドロキシルのアンヒドログルコース単位当たりの
置換度が約０．１０～０．７０であり、そしてブチリルのアンヒドログルコース単位当た
りの置換度が約０．１０～２．６０であり且つアセチルのアンヒドログルコース単位当た
りの置換度が０．１０～１．６５であり且つフェノール／テトラクロロエタンの６０／４
０（重量／重量）溶液中で２５℃において測定したインヘレント粘度が０．２０～０．７
０ｄＬ／ｇであるカルボキシメチルセルロースアセテートブチレートを使用する。インヘ
レント粘度は０．３５～０．６０ｄＬ／ｇであるのが好ましい。ヒドロキシルのアンヒド
ログルコース単位当たりの置換度が０．１０～７．０であり、ブチリルのアンヒドログル
コース単位当たりの置換度が１．１０～２．５５であり、且つアセチルのアンヒドログル
コース単位当たりの置換度が０．１０～０．９０であるのが好ましい。
【００４１】
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　更なる実施態様として、カルボキシメチルのアンヒドログルコース単位当たりの置換度
が０．２０～０．７５、好ましくは０．２５～０．３５であり、ヒドロキシルのアンヒド
ログルコース単位当たりの置換度が約０．１０～０．７０であり、そしてプロピオニルの
アンヒドログルコース単位当たりの置換度が約０．１０～２．６０であり且つアセチルの
アンヒドログルコース単位当たりの置換度が約０．１０～２．６５であり且つフェノール
／テトラクロロエタンの６０／４０（重量／重量）溶液中で２５℃において測定したイン
ヘレント粘度が０．２０～０．７０ｄＬ／ｇであるカルボキシメチルセルロースアセテー
トプロピオネートを使用する。インヘレント粘度は、０．３５～０．６０ｄＬ／ｇである
ことができる。ヒドロキシルのアンヒドログルコース単位当たりの置換度は０．１０～０
．７０であることができ、ブチリルのアンヒドログルコース単位当たりの置換度は１．１
０～２．５５であることができ、且つアセチルのアンヒドログルコース単位当たりの置換
度は０．１０～０．９０であることができる。
【００４２】
　これら及び他のカルボキシル化セルロースエステルは、以下に詳述するように、本発明
に従って有利に使用できる。
【００４３】
　本発明に係る方法において、カルボキシル化セルロースエステルは有機溶剤系、そして
詳しくは、揮発性親水性有機溶剤及び比較的揮発性でないカップリング溶剤を含む溶剤ブ
レンドに溶解させることができる。揮発性親水性有機溶剤は典型的には、エステルを少な
くとも１０重量％、又は少なくとも２５重量％、又は少なくとも４０重量％、又は約５～
約７５重量％の濃度で溶解させるであろう。更に、揮発性親水性有機溶剤は典型的には、
少なくとも１．０、又は少なくとも２．０、又は約１．０～約１５、又は約２．０～約１
０の蒸発速度（本明細書全体に使用するように、酢酸ｎ－ブチルに対して）を有する。揮
発性親水性有機溶剤は典型的には、水への溶解度が、少なくとも約５重量％、又は少なく
とも約１０重量％、又は約５～約１００％である。水への溶解度は、水相に分配される溶
剤－水混合物中の溶剤の量と定義できる（このため、０～１００％の範囲であることがで
きる）。ケトン溶剤は、揮発性親水性有機溶剤としての使用に適するが、メチルエチルケ
トン及びアセトンが特に適する。
【００４４】
　カップリング溶剤は、中和された樹脂の水への溶解度を促進するのに充分な、水相及び
有機相の両者への溶解度を有する有機溶剤である。分散液製造の最終段階において揮発性
親水性有機溶剤が優先的にストリップされることができるように、カップリング溶剤は、
揮発性親水性有機溶剤に比較して充分に低い蒸発速度を有さなければならない。カプリン
グ溶剤は典型的には、約０．５未満、又は約０．２未満、又は約０．００１～約０．５、
又は約０．０１～約０．２の蒸発速度（酢酸ｎ－ブチルに関する）を有する。効果的なカ
ップリグ溶剤はまた、約３％超、又は約５％超、又は約３～約１００％のような、ある一
定の水への溶解度を有する必要がある。更に、カップリグ溶剤は、必要な濃度においてエ
ステルに対して充分な溶解力を有さなければならない。例えば、カップリング溶剤は典型
的には、少なくとも１０重量％、又は少なくとも２５重量％、又は少なくとも４０重量％
、又は約５～約７５重量％の濃度においてエステルを溶解するものとする。
【００４５】
　グリコールエーテルは適当なカップリング溶剤である。グリコールエーテルはエチレン
グリコールプロピルエーテル、エチレングリコールブチルエーテル、３－メトキシブタノ
ール、プロピレングリコールプロピルエーテル、プロピレングリコールブチルエーテル、
ジエチレングリコールエチルエーテル、ジエチレングリコールプロピルエーテル、ジエチ
レングリコールブチルエーテル、ジプロピレングリコールプロピルエーテル、及びジプロ
ピレングリコールブチルエーテルを含むが、これらに限定しないカテゴリーを含む。この
用途では、好ましいカップリング溶剤としては、エチレングリコールモノブチルエーテル
、３－メトキシブタノール、プロピレングリコールモノプロピルエーテル、プロピレング
リコールモノブチルエーテル、ジエチレングリコールモノプロピルエーテル、ジエチレン
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グリコールモノブチルエーテル、ジプロピレングリコールモノプロピルエーテル、及びジ
プロピレングリコールモノブチルエーテルが挙げられる。
【００４６】
　カルボキシル化セルロースエステルの有機溶剤溶液は典型的には、親水性有機溶剤の除
去前にはエステル１部当たり揮発性親水性有機溶剤を約１～約５部又は約２～約４部含む
ように調製する。
【００４７】
　カップリング溶剤は典型的には、エステル１部当たり０．５部未満、又はエステル１部
当たり約０．３部未満、又はエステル１部当たり約０．１～約０．５部、又はエステル１
部当たり約０．１５～約０．３５部で溶液に混和する。
【００４８】
　アンモニア又はアミンのような中和剤は、エステルを水中に分散させるのに充分な量で
エステルの有機溶剤溶液に添加できる。適当な中和剤としては、ジメチルエタノールアミ
ン、トリエタノールアミン、２－アミノ－２－メチル－１－プロパノール、アンモニア、
ピペリジン、４－エチルモルホリン、ジエタノールアミン、エタノールアミン、トリブチ
ルアミン、ジブチルアミン、水酸化カリウム及び水酸化ナトリウムが挙げられるが、これ
らに限定するものではない。エステルの分散液の製造に使用する中和剤の量は、溶剤の選
択並びにエステルの分子量、組成及び酸価によって異なる。５０～７５の範囲の酸価を有
するカルボキシメチルセルロースアセテートブチレートのような典型的なエステルに関し
ては、中和レベルは、利用可能なカルボキシル部分の数に基づき約５～約５０％、又は
約１０～約３０％の範囲であることができる。
【００４９】
　別法においては、中和剤は、カルボキシル化セルロースエステルの添加前に、親水性有
機溶剤、比較的揮発性でないカップリング溶剤又は溶剤ブレンドと混合することができる
。更なる別法においては、中和剤は、親水性有機溶剤及び比較的揮発性でないカップリン
グ溶剤の混和前に、セルロースエステルに添加できる。更なる別法においては、溶剤溶液
の調製前に、エステル自体を中和剤及び水で膨潤させる、即ち、中和剤及び水と混合する
ことができる。
【００５０】
　次いで、エステルの中和有機溶液に水を添加できる。水対揮発性親水性有機溶剤の比は
、約１：０．２５～約１：５，又は約１：０．５～約１：３の範囲であることができる。
水は適度の攪拌下で、例えば、約２０℃～約６０℃又は約２０℃～約５０℃の範囲の温度
において中和有機溶液に添加できる。
【００５１】
　別法において、中和剤は水と予備混合し、中和有機溶剤溶液を最初に調製することなく
、直接、分散液を形成できるように、エステルの有機溶剤溶液にゆっくりと添加すること
ができる。
【００５２】
　中和剤、水及びカップリング溶剤が実質的にとどまることを保証しながら、次に、揮発
性親水性有機溶剤を除去できるが、中和剤、水及びカップリング溶剤の全てがこの工程の
間中とどまることは重要ではない。高温を必要とせずに、揮発性親水性有機溶剤をストリ
ップするためには、真空蒸留の使用が好ましい。この方法に関しては、分散液の最大温度
が依然として約７５℃未満であること、及び適用する真空が約５０～４００ｍｍＨｇであ
ることが好ましい。残留揮発性親水性有機溶剤含量は、好ましくは約２％未満又は約０．
５％未満である。
【００５３】
　この方法は、固形分が約５～約４０％、又は約１０～約３０％の範囲である分散液を製
造するのに使用できる。この方法によって製造される分散液の最終溶剤含量は一般に、約
１０％未満、又は約６％未満、又は約５％未満、又は約１％～約１０％である。この方法
は、界面活性剤の使用を必要としないので、界面活性剤を存在させる必要がなく、分散液
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の体積平均粒径は一般に約４００ｎｍ未満、又は約５０ｎｍ～約５００ｎｍとする。更に
、使用できる揮発性親水性有機溶剤は、分散液の製造中に粘度を低下させる働きをするの
で、（従来の分散液の場合に必要であったような）極端に高い剪断速度は必要ない。分散
液の最終粘度は典型的には、約１０～５００ｃＰ、又は約２０～約３５０ｃＰの範囲であ
る。所望ならば、水と比較的揮発性でないカップリング溶剤とのブレンドによって中和エ
ステルが完全に可溶化された水溶液を調製するために、カルボキシル化セルロースエステ
ルのこれらの界面活性剤非含有水分散液に追加の中和剤を添加することができる。
【００５４】
　これらの界面活性剤非含有水分散液の安定性を評価するために、分散液をオーブン中で
５０℃に保持し、４週間の間、週に１回外観を調べた。これらの分散液に関しては、高温
において約２週間後に沈降が見られないか、又は４週間の期間全体にわたって沈降が観察
されないのが好ましい。
【００５５】
　一実施態様において、アルミニウムフレーク配向性、速い指触乾燥、流動性及びレベリ
ング、並びに欠陥の減少に関する性質の改良のために、水性エステル分散液を、水性自動
車用ベースコート系中に添加剤として使用できる水溶液へと更に中和することができる。
本発明に係る分散液中の有機溶剤含量の減少のため、代表的な水性自動車用ベースコート
中の総ＶＯＣは、被覆の外観又は性能に悪影響を及ぼすことなく、約５０％低下させるこ
とができる。他の実施態様においては、分散液を、水性木材用被覆、テレトロニック用途
並びに水性建築用及び工業用保全被覆に使用する。
【００５６】
親水性有機溶剤
　揮発性親水性有機溶剤は典型的には、カルボキシル化セルロースエステルを少なくとも
１０重量％、又は少なくとも２５重量％、又は少なくとも４０重量％、又は約５～約７５
重量％の濃度で溶解する。更に、揮発性親水性有機溶剤は典型的には、少なくとも１．０
、又は少なくとも約２．０、又は少なくとも約１．０～約１５、又は約２．０～約１０の
蒸発速度（酢酸ｎ－ブチルに対して）を有する。揮発性親水性有機溶剤は典型的には、水
への溶解度が少なくとも５重量％、又は少なくとも約１０重量％、又は約５～約１００％
である。ケトン溶剤は揮発性親水性有機溶剤としての使用に適しており、メチルエチルケ
トン及びアセトンが特に適している。
【００５７】
　親水性有機溶剤としては、メタノール、エタノール、プロパノール及びイソプロパノー
ルのようなアルコールが挙げられる。更なる親水性有機溶剤としては、アセトン、メチル
エチルケトン及びメチルプロピルケトンのようなケトン並びにテトラヒドロフラン及びジ
オキサンのような溶剤が挙げられる。
【００５８】
　カルボキシル化セルロースエステルの有機溶剤溶液は典型的には、エステル１部当たり
揮発性親水性有機溶剤を約１部～約５部、又は約２部～約４部含むように調製する。
【００５９】
カップリング溶剤
　カップリング溶剤は、水相と有機相の両方に充分な溶解度を有することによって、中和
樹脂の水への溶解度を促進する溶剤である。揮発性疎水性有機溶剤が分散液調製の最終段
階の間に優先的にストリップされ得るように、カップリング溶剤は揮発性親水性有機溶剤
に比較して充分に低い蒸発速度を有さなければならない。適当なカップリング溶剤は一般
に、約０．５未満、又は約０．２未満、又は約０．００１～約０．５、又は約０．０１～
約０．２の蒸発速度（酢酸ｎ－ブチルに対して）を有する。効果的なカップリング溶剤は
また、典型的には約３％超、又は約５％超、又は約３％～約１００％の、水へのある一定
の溶解度を有さなければならない。更に、カップリング溶剤は、必要な濃度においてエス
テルに対して充分な溶解力を有さなければならない。例えば、カップリング溶剤は典型的
には少なくとも１０重量％、又は少なくとも２５重量％、又は少なくとも４０重量％、又
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は約５重量％～約７５重量％の濃度においてエステルを溶解させる。
【００６０】
　グリコールエーテルはカップリング溶剤の１つの型であるが、アルコール及びグリコー
ルエステルも使用できる。グリコールエーテルとしては、以下のものが挙げられるが、こ
れらに限定するものではない。エチレングリコールモノプロピルエーテル、エチレングリ
コールモノブチルエーテル、３－メトキシブタノール、プロピレングリコールモノプロピ
ルエーテル、プロピレングリコールモノブチルエーテル、ジエチレングリコールモノエチ
ルエーテル、ジエチレングリコールモノプロピルエーテル、ジエチレングリコールモノブ
チルエーテル、ジプロピレングリコールモノプロピルエーテル及びジプロピレングリコー
ルモノブチルエーテル。好ましいカップリング溶剤としては、エチレングリコールモノブ
チルエーテル、３－メトキシブタノール、プロピレングリコールモノプロピルエーテル、
プロピレングリコールモノブチルエーテル、ジエチレングリコールモノプロピルエーテル
、ジエチレングリコールモノブチルエーテル、ジプロピレングリコールモノプロピルエー
テル及びジプロピレングリコールモノブチルエーテルが挙げられる。
【００６１】
　比較的揮発性でないカップリング溶剤は典型的には、有機溶剤ブレンド（水及び中和剤
を除く）中にエステル１部当たり約０．５部以下、又はエステル１部当たり約０．３部以
下、又はエステル１部当たり約０．１～約０．５部、又はエステル１部当たり約０．１５
部～約０．３５部で混和する。
【００６２】
中和剤
　適当な中和剤はアンモニア又はアミンのような塩基であり、その例としては、ジメチル
エタノールアミン、トリエタノールアミン、２－アミノ－２－メチル－１－プロパノール
、アンモニア、ピペリジン、４－エチルモルホリン、ジエタノールアミン、エタノールア
ミン、トリブチルアミン、ジブチルアミン、水酸化カリウム及び水酸化ナトリウムが挙げ
られるが、これらに限定するものではない。好ましい中和剤としては、ジメチルエタノー
ルアミン、トリエタノールアミン及び２－アミノ－２－メチル－１－プロパノールが挙げ
られる。中和剤の使用量は、溶剤の選択並びにエステルの分子量、組成及び酸価によって
異なる。約３０～約１００、又は約５０～約７５の範囲の酸価を有する典型的なカルボキ
シメチルセルロースアセテートブチレートに関しては、中和レベルは、利用可能なカルボ
キシル部分の数に基づき約５％～約５０％、又は約１０％～約３０％の範囲であることが
できる。
【００６３】
　別の実施態様においては、既に記載したように、中和剤を溶剤の一方又はもう一方に添
加してから、エステルを添加することもできるし、或いはエステルを中和剤で膨潤させて
から、混合物に添加することもできるし、或いは中和剤を水に添加してから、次に溶剤混
合物に添加することもできる。
【００６４】
　より高い酸価、例えば約１００超の、又は約１２５超の酸価を有するエステルを使用す
ると、感水性及び不良な再溶解抵抗性というような不所望な性質を有するフィルムが生成
されるおそれがあることに注意されたい。より高い酸価を有するエステルは、より少ない
溶剤含量で水中により容易に分散させることができるが、より高い酸価を有するエステル
は、性能特性における二律背反のために望ましくない可能性がある。
【００６５】
カルボキシル化セルロースエステル
　種々のカルボキシル化セルロースエステルが、本発明に従って使用するのに適している
。このようなエステルは、約１０～約１５０、又は約２０～約１２０の酸価として表され
るカルボキシル官能価及び約１．０～約３．０、又は約１．３～約２．８のアンヒドログ
ルコース単位当たりのエステル置換度を有することができる。カルボキシル化セルロース
エステルの数平均分子量は、約１０００～約５０，０００又は約２０００～約４０，００
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０の範囲であることができ、フェノール／テトラクロロエタンの６０／４０（重量／重量
）溶液中で２５℃において測定したインヘレント粘度は約０．０５～約２．０、又は約０
．１～約１．５の範囲であることができる。
【００６６】
　一態様において、本発明によって使用するのに適当なカルボキシアルキルセルロースエ
ステルは、カルボキシアルキルエーテル（例えば、カルボキシメチル）置換基及び低級ア
ルキルエステル置換基、好ましくはＣ2～Ｃ4エステル置換基、例えばプロピオニル、混合
アセチル／プロピオニル、ブチリル、又は混合アセチル／ブチリルエステル置換基を併せ
持つセルロースのエーテル－エステル誘導体であるが、カルボキシメチルセルロースアセ
テートもまた、本発明に従って有用なエステルである。米国特許第５，６６８，２７３号
、第５，７９２，８５６号、第５，９９４，５３０号はこのようなエステルを記載してお
り、これらの特許の開示を引用することによって全体を本明細書中に組み入れる。
【００６７】
　これらのカルボキシアルキルセルロースエステルは、三置換された又は部分加水分解さ
れた形態において、エーテル及びエステル官能基のセルロース主鎖上のアンヒドログルコ
ース単位当たりの合計置換度（ＤＳ）（一般に＜７．０ＤＳヒドロキシル）が高い。これ
らのエステルは典型的には、種々の有機溶剤中に可溶であるので、配合者は、有機溶剤溶
液を用いる場合に広い許容範囲で溶剤を選択できる。これらは、エステルの有機溶剤溶液
をアンモニア又はアミンで処理する場合には水性製剤中に容易に分散させることができる
が、これまで使用された方法は、かなりのＶＯＣ含量を有する被覆製剤を生じた。
【００６８】
　カルボキシ（Ｃ1～Ｃ3アルキル）セルロースのこれらのエステルは、例えばフェノール
／テトラクロロエタンの６０／４０（重量／重量）溶液中で２５℃において測定したイン
ヘレント粘度が０．２０～０．７０ｄＬ／ｇ、又は０．３５～０．６０ｄＬ／ｇであり、
カルボキシ（Ｃ1～Ｃ3アルキル）のアンヒドログルコース単位当たりの置換度が約０．２
０～０．７５であり、Ｃ2～Ｃ4エステルのアンヒドログルコース単位当たりの置換度が約
１．５～約２．７である。
【００６９】
　カルボキシメチルのアンヒドログルコース単位当たりの置換度が０．２０～０．７５で
あり、ヒドロキシルのアンヒドログルコース単位当たりの置換度が約０．１０～０．７０
であり、そしてブチリルのアンヒドログルコース単位当たりの置換度が約１．５０～２．
７０であり、且つフェノール／テトラクロロエタンの６０／４０（重量／重量）溶液中で
２５℃において測定したインヘレント粘度が０．２０～０．７０ｄＬ／ｇであるカルボキ
シメチルセルロースブチレートを使用できる。同様に、カルボキシメチルのアンヒドログ
ルコース単位当たりの置換度が０．２０～０．７５であり、ヒドロキシルのアンヒドログ
ルコース単位当たりの置換度が約０．１０～０．７０であり、そしてプロピオニルのアン
ヒドログルコース単位当たりの置換度が約１．５０～２．７０であり、且つフェノール／
テトラクロロエタンの６０／４０（重量／重量）溶液中で２５℃において測定したインヘ
レント粘度が０．２０～０．７０ｄＬ／ｇであるカルボキシメチルセルロースプロピオネ
ートを使用できる。同じように、カルボキシメチルのアンヒドログルコース単位当たりの
置換度が０．２０～０．７５であり、ヒドロキシルのアンヒドログルコース単位当たりの
置換度が約０．１０～０．７０であり、そしてブチリルのアンヒドログルコース単位当た
りの置換度が約０．１０～２．６０であり、且つアセチルのアンヒドログルコース単位当
たりの置換度が０．１０～１．６５であり且つフェノール／テトラクロロエタンの６０／
４０（重量／重量）溶液中で２５℃において測定されたインヘレント粘度が０．２０～０
．７０ｄＬ／ｇであるカルボキシメチルセルロースアセテートを使用できる。また、カル
ボキシメチルのアンヒドログルコース単位当たりの置換度が０．２０～０．７５であり、
ヒドロキシルのアンヒドログルコース単位当たりの置換度が約０．１０～０．７０であり
、そしてプロピオニルのアンヒドログルコース単位当たりの置換度が約０．１０～２．６
０であり、且つアセチルのアンヒドログルコース単位当たりの置換度が約０．１０～２．
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６５であり且つフェノール／テトラクロロエタンの６０／４０（重量／重量）溶液中で２
５℃において測定されたインヘレント粘度が０．２０～０．７０ｄＬ／ｇであるカルボキ
シメチルセルロースアセテートプロピオネートも使用できる。
【００７０】
　これらのカルボキシメチルセルロースエステル、即ち、前述のようなＣＭＣプロピオネ
ート、ＣＭＣアセテートプロピオネート、ＣＭＣブチレート及びＣＭＣアセテートブチレ
ートは、ケトン、エステル、アルコール、グリコールエーテル及びグリコールエーテルエ
ステルを含む典型的な被覆用溶剤のほとんどの類に可溶な溶解度を示すが、水又は芳香族
炭化水素による希釈を許容する。典型的な溶剤の例としては、アセトン、メチルエチルケ
トン、メチルイソブチルケトン、メチルアミルケトン、メチルイソアミルケトン、２－プ
ロポキシエタノール、２－ブトキシエタノール、３－エトキシプロピオン酸エチル、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、２－エチルヘキサノール
、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、エチレ
ングリコールジアセテート及び被覆組成物中に典型的に使用される他の揮発性不活性溶剤
が挙げられる。これらのカルボキシアルキルセルロースエステルは、レオロジー改質剤と
して有用であり；比較的硬いポリマーであり、即ち、約１２のヌープ（ｋｎｏｏｐ）硬度
単位（ＫＨＵ）を示し；高いガラス転移温度を有する。これらは、被覆の硬度を改善する
ため並びに滑り、垂れ抵抗性及び耐擦傷性のような性質を改善するために、他の樹脂に添
加できる。更に靭性を改善するために、メラミン樹脂又はイソシアネート樹脂のような架
橋剤を添加して、これらのエステルと又は他の樹脂と反応させることができる。本発明に
係る水性分散液中に混和する場合には、それらは、これらの優れたフィルム特性を提供す
るが、総ＶＯＣ含量にはそれほど寄与しない。
【００７１】
　これらのエステルは典型的には、遊離ヒドロキシル基を有し、従って、メラミン樹脂及
びイソシアネート樹脂のような架橋剤と共に使用することもできる。これに関連して、好
ましい架橋剤としては、ヘキサメトキシメチルアミン、テトラメトキシメチルベンゾ－グ
アナミン、テトラメトキシメチル尿素、混合ブトキシ／メトキシ置換メラミンなどが挙げ
られる。最も好ましいメラミン架橋剤は、ヘキサメトキシメチルアミンである。典型的な
イソシアネート架橋剤及び樹脂としては、ヘキサメチレンジイソシアネート（ＨＭＤＩ）
、イソホロンジイソシアネート（ＩＰＤＩ）及びトルエンジイソシアネートが挙げられる
。
【００７２】
　このような遊離カルボキシル基が典型的には中和後に残るので、カルボキシル官能性樹
脂、例えば、エポキシ樹脂又はグリシジル官能性樹脂と共に使用される通常の架橋剤及び
樹脂を使用できる。好ましいエポキシ官能性樹脂は一般に、約３００～約４０００の分子
量を有し、樹脂１００ｇ当たり約０．０５～約０．９９個のエポキシ基を有する（即ち、
エポキシ当たりの重量（ＷＰＥ）は１００～２０００である）。このような樹脂は広く知
られており、Ｓｈｅｌｌ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｃｏｍｐａｎｙの商標ＥＰＯＮ（登録商標
）、ＣＩＢＡ－Ｇｅｉｇｙの商標ＡＲＡＬＤＩＴＥ（登録商標）及びｔｈｅ　Ｄｏｗ　Ｃ
ｈｅｍｉｃａｌ　ＣｏｍｐａｎｙのＤ．Ｅ．Ｒ．樹脂でとして市販されている。
【００７３】
　これらのカルボキシアルキルセルロースエステルは典型的には、約４０～１３０の酸価
範囲を有し、ＤＳ約０．１５（本質的に三置換である、即ち加水分解が全く又はほとんど
ない）、０．２５及び０．５のヒドロキシルレベルを有するものは、アルキド及びポリイ
ソシアネート樹脂と相容性であることが示された。メチルイソブチルケトンは、多くの適
当な溶剤の１つである。
【００７４】
　従来、これらのカルボキシアルキルセルロースエステルは、有機溶剤中に溶解され、部
分的に中和され且つ水中に分散されることによって、水性被覆組成物中に利用されている
。このような溶剤の例としては、２－ブタノン、メチルアミルケトン、メタノール、エタ
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ノール、３－エトキシプロピオン酸エチル、エチレングリコールモノエチルエーテル、エ
チレングリコールモノプロピルエーテル及びエチレングリコールモノブチルエーテルなど
が挙げられるが、これらに限定するものではない。これらの変性セルロースエステルの分
散液は典型的には、ペンダントカルボキシレート基の約２５～約１００％がアミンで中和
されることが必要であった。使用される典型的なアミンは、アンモニア、ピペリジン、４
－エチルモルホリン、ジエタノールアミン、トリエタノールアミン、エタノールアミン、
トリブチルアミン、ジブチルアミン及びジメチルアミノエタノールなどであった。
【００７５】
　本発明に従って使用するのに適当な別の群のカルボキシル化セルロースエステル、例え
ば、米国特許第５，９７３，１３９号（この開示を引用することによって本明細書中に組
み入れる。）に記載されたものには、酸化セルロースから製造されたカルボキシセルロー
スエステルがある。
【００７６】
　このようなエステルの製造には、任意の酸化セルロース出発原料を使用することができ
る。例えば、酸化セルロース出発原料は、Ｊｅｓｕｐ．ＧａのＲａｙｏｎｉｅｒから入手
できる。或いは、酸化セルロースは、当業界でよく知られた常法によってセルロース材料
を酸化することによって形成することができる。例えば、セルロース材料は、次亜塩素酸
塩のような酸化剤で漂白することができる。好ましくは、このような酸化セルロース材料
のカルボキシル含量は、少なくとも約３０ｍｅｑ／ｋｇ、より好ましくは約４７～約７７
ｍｅｇ／ｋｇの範囲である。
【００７７】
　これらのエステルを製造するために、酸化セルロースは水で、好ましくは脱イオン水で
活性化する。次いで、水で活性化された酸化セルロースを、酢酸で洗浄することによって
脱水して、水を酢酸で置き換える。目的とするセルロースエステルによっては、水活性化
セルロースは更に酪酸又はプロピオン酸で洗浄して、酢酸を酪酸又はプロピオン酸で置き
換えることによって、それぞれ、セルロースアセテートブチレート又はセルロースアセテ
ートプロピオネートを得ることができる。目的とするカルボキシル化セルロースエステル
がセルロースアセテートである場合には、活性化セルロースは酢酸のみで洗浄する。
【００７８】
　脱水工程後、活性化セルロースを、触媒の存在下で初期温度約０℃においてエステル化
試薬と反応させる。エステル化試薬は、酢酸、プロピオン酸、酪酸、それらの無水物及び
それ１モルに対して約１０．０～約３．０モルの範囲の量で存在できる。エステル化試薬
の選択は、目的とするカルボキシル化セルロースエステルによって決定される。例えば、
セルロースアセテートが望ましい場合には、エステル化試薬は酢酸及び／又は無水酢酸で
あることができる。同様に、セルロースアセテートブチレートが望ましい場合には、エス
テル化試薬は、酢酸及び／又は無水酢酸と酪酸及び／又は酪酸無水物との混合物であるこ
とができる。エステル化試薬の混合物を用いる場合には、酢酸又は無水物の好ましい量は
約０．１～３．０モルであり、酪酸若しくはプロピオン酸又はそれらの無水物の好ましい
量は約０．６～約６．０モルの範囲である。
【００７９】
　エステル化工程において、カルボキシル化セルロースアセテートブチレートが目的セル
ロースエステルである場合には、ブチリル基の置換度は約０．５～約２．９５の範囲であ
ることができ、そしてアセチル基の置換度は約０．４～約２．９５の範囲であることがで
きる。同様に、カルボキシル化セルロースアセテートプロピオネートが望ましい場合には
、プロピル基の置換度は約０．５～約２．９５の範囲であることができ、そしてアセチル
基の置換度は約０．４～約２．９５の範囲であることができる。好ましくは、カルボキシ
ル化セルロースアセテートブチレート及びプロピオネートにおいては、プロピオネート又
はブチレートの置換度は、約１～約２．５の範囲であり、アセテートの好ましい置換度は
約０．４～約１．６の範囲である。前記方法によって製造されるカルボキシル化セルロー
スアセテートは一般に、アセチル基の置換度が約２．０～約２．９５の範囲である。
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【００８０】
　このようなカルボキシル化セルロースエステルの極限粘度数（ｉｎｔｒｉｎｓｉｃ　ｖ
ｉｓｃｏｓｉｔｙ）は典型的には約０．２～約１．６ｄｌ／ｇ又は約０．２～約０．９ｄ
ｌ／ｇの範囲であり、反応時間及び温度を調整することによって得られる。例えば、初期
反応温度を約０℃に保持する。次いで、反応を完了させ且つ所望の粘度を得るのに充分な
レベルまで、温度を徐々に上昇させる。
【００８１】
　活性化セルロースを反応させた後、エステル化カルボキシル化セルロースを加水分解し
て、約０．０５～約１．０の範囲であることができるヒドロキシル基の置換度を得ること
ができる。加水分解速度は、温度及び触媒濃度によって制御でき、温度及び触媒濃度が高
いほど、加水分解速度を増大する。好ましい加水分解反応は、酸触媒の存在下で約３０℃
～約７０℃の範囲の温度において９０：１０の酢酸／水混合物を用いて実施できる。加水
分解度はまた、逐次工程において酢酸／水混合物を更に添加することによって増加させる
ことができる。
【００８２】
　カルボキシル化セルロースエステル中のヒドロキシル基の所望の置換度が得られたら、
反応工程からの溶液中の触媒を中和することによって、加水分解を停止させる。ヒドロキ
シル基の置換度の監視方法は、公知であり、例えば、ＩＲ、ＮＭＲ及び熱分解ガスクロマ
トグラフィーなどである。中和剤は任意の塩基性成分であることができる。適当な中和剤
の例としては、酢酸マグネシウム、酢酸カルシウム、酢酸ナトリウム、ピリジン又はそれ
らの混合物が挙げられるが、これらに限定するものではない。所望の置換度を得るための
期間は、公知の方法によって予め決めることができる。
【００８３】
　所望の加水分解度に達したら、溶液を公知方法によって濾過することができる。次いで
、カルボキシル化セルロースエステルを、公知の常法によって反応溶液から沈殿させる。
【００８４】
　前記方法によって、種々のカルボキシル化セルロースエステルを製造できる。このよう
なカルボキシル化セルロースエステルとしては、例えばカルボキシル化セルロースアセテ
ート、カルボキシル化セルロースアセテートブチレート、カルボキシル化セルロースアセ
テートプロピオネート、カルボキシル化セルロースプロピオネートブチレート及びカルボ
キシル化セルロースアセテートプロピオネートブチレートが挙げられる。好ましいカルボ
キシル化セルロースエステルとしては、例えばカルボキシル化セルロースアセテート、カ
ルボキシル化セルロースアセテートブチレート及びカルボキシル化セルロースアセテート
プロピオネートを挙げることができる。
【００８５】
　前記方法によって製造されるカルボキシル化セルロースアセテートは、ヒドロキシル基
の置換度が約０．０５～約１．０であり、アセチル基の置換度が約２．０～約２．９５で
あり、且つ極限粘度数が約０．２～約１．６ｄｌ／ｇ又は約０．２～約０．９ｄｌ／ｇの
範囲であることができる。
【００８６】
　この方法によって製造されるカルボキシル化セルロースアセテートプロピオネートは、
ヒドロキシル基の置換度が約０．０５～約１．０の範囲であり；プロピル基の置換度が約
０．５～約２．９５の範囲であり；アセチル基の置換度が約０．４～約２．９５の範囲で
あり；且つ極限粘度数が約０．２～約１．６ｄｌ／ｇ又は約０．２～約０．９ｄｌ／ｇの
範囲である。
【００８７】
　この方法によって製造されるカルボキシル化セルロースアセテートブチレートは、ヒド
ロキシル基の置換度が約０．０５～約１．０の範囲であり；ブチリル基の置換度が約０．
５～約２．９５の範囲であり；アセチル基の置換度が約０．４～約２．９５の範囲であり
；且つ極限粘度数が約０．２～約１．６ｄｌ／ｇ又は約０．２～約０．９ｄｌ／ｇの範囲
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であることができる。
【００８８】
　これらのカルボキシル化セルロースエステルは、多くの溶剤と相容性であることがわか
っている。これらの溶剤としては、以下のものが挙げられるが、これらに限定するもので
はない。メタノール；塩化メチレン；ジアセトンアルコール；低級アルカン酸、例えば蟻
酸、酢酸及びプロピオン酸；低級アルキルケトン、例えばアセトン、メチルエチルケトン
、メチルプロピルケトン、メチルイソブチルケトン及びメチルｎ－アミルケトン；エステ
ル、例えば酢酸メチル、酢酸エチル、酢酸イソプロピル、酢酸ｎ－プロピル、酢酸ｎ－ブ
チル、酢酸２－エチルヘキシル、酢酸イソブチル、酢酸２－ブトキシ－エチル、酢酸１－
メトキシ－２－プロピル、酢酸２－エトキシ－エチル、３－エトキシプロピオン酸エチル
、イソ酪酸イソブチル及び２，２，４－トリメチル－１，３－ペンタンジオールモノイソ
ブチレート；エーテル、例えばエチレングリコールモノブチルエーテル、プロピレングリ
コールモノプロピルエーテル、２－エトキシエタノール、２－プロポキシエタノール及び
２－ブトキシエタノール並びにそれらの混合物。また、溶剤の混合物、例えばトルエン及
び／又はキシレンとエタノールとの混合物並びにエタノールと酢酸エチル、酢酸１－メト
キシ－２－プロピルなどのようなエステルとの混合物も使用できる。言うまでもなく、前
述の列挙は網羅的なものではないが、これらのカルボキシ化セルロースエステルと共に使
用できる溶剤の種類を示している。
【００８９】
　これらのカルボキシル化セルロールエステルはまた、種々の樹脂材料、例えば被覆及び
インキ組成物に使用されるものと相容性であることがわかっている。これらのカルボキシ
ル化セルロースエステルが相容性である樹脂の種類としては、熱可塑性アクリル樹脂、熱
硬化性アクリル樹脂、シリコーン樹脂、アルキド樹脂、普通のセルロースエステル、ユリ
アホルムアルデヒド樹脂、メラミン樹脂、ウレタン樹脂、ニトロセルロース樹脂、不飽和
の及び他の熱硬化性ポリエステル樹脂が挙げられるが、これらに限定するものではない。
【００９０】
　本発明によって有用な他の適当なカルボキシル化セルロースエステルとしては、米国特
許第４，５９０．２６５号に記載されたものが挙げられ、この特許の開示を引用すること
によって全体を本明細書中に組み入れる。これらのカルボキシル化セルロースエステルは
、普通のセルロースエステルをオゾンと反応させることによって製造する。これらのカル
ボキシル化セルロースエステルの製造において有用な具体的なセルロースエステルとして
は、セルロースアセテート、セルロースプロピオネート、セルロースブチレート、セルロ
ースアセテートブチレート、セルロースアセテートプロピオネート、それらの混合物など
が挙げられる。
【００９１】
　これらのカルボキシル化セルロースエステルの製造においては、セルロースエステル出
発原料が、オゾンとの反応に適当な形態で反応ゾーンに供給される。例えばセルロースエ
ステルを適当な溶剤（即ち、セルロースエステル出発原料とカルボキシル化セルロースエ
ステル生成物の両者が可溶であるもの）中の溶液の形態で、水性スラリーとして、又は好
ましくは固体微粒子の形態で供給することが可能である。より好ましくは、セルロースエ
ステルは粉末の形態で供給する。反応ゾーンにおいて、セルロースエステルは、オゾンを
含む気体流と充分に接触させる。最も好ましくは、オゾンを含む気体流を、ディストリビ
ュータープレート及びセルロースエステル粉末に通して、流動粉体を生成する。気体流は
好ましくは、反応系中に存在する気体の総重量に基づき、少なくとも約０．２５重量％の
オゾンを含む。反応は約２５～８０℃（好ましくは約５０～７５℃）の温度で実施する。
セルロースエステルは、カルボキシル化セルロールエステル生成物を生成するのに充分な
期間、オゾンと反応させる。通常、望ましい生成物は、セルロースエステル出発原料をオ
ゾンと、少なくとも０．５時間反応させることによって得られる。
【００９２】
　典型的には、これらのカルボキシル化セルロースエステル生成物は少なくとも約５の酸
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価を有する。典型的には、カルボキシル化セルロースエステルの酸価は約１０～約３５、
又は約１５～約３０である。これらのカルボキシル化セルロースエステルは、生成物の分
子量を間接的に測定することによって、例えばインヘレント粘度によって更に特徴づける
ことができる。これらのカルボキシル化セルロースエステルは典型的には、約０．０１～
約１．００又は約０．０５～０．５のインヘレント粘度を示す。
【００９３】
　これらのエステルは、アセテート、ブチレート又はプロピオネート（これら全てを以下
においてＸＡＥと称する）を含み、総ポリマー重量に基づき、約０．０５～約２０重量％
のヒドロキシル基、約０．５～約４４重量％のアセチル基、０～約５４重量％のブチリル
基、０～約４７重量％のプロピオニル基、約０．４～約４．０重量％の総カルボキシル基
を含む環置換基を有するアンヒドログルコース単位のポリマー鎖と記載することができる
（用語はそれらの水溶性又は水分散性塩を含む）。これらのカルボキシル基の約２０～１
００％、好ましくは約３０～１００％は非鹸化性主鎖（ＢＢＣ）である、即ち、それらの
α－炭素においてアンヒドログルコース環に直接結合している。ＸＡＥは、ＸＡＥグラム
当たりのラクトン部分（以下、「ラクトンレベル」と称する）を約４．５２*１０-5～約
６．１３*１０-4モル含む。一般に、ＸＡＥは更に、約５～約５０の酸価（ＡＮ）、約５
～約８０のＤＰ／ＣＯＯＨ及び約０．０７～約０．４５のＩ．Ｖ．（インヘレント粘度）
を有するものとして特徴づけられる。
【００９４】
　セルロースのオゾン処理によって製造することができる他の適当なカルボキシル化セル
ロースエステルが知られている。例えばセルロースエステルのカルボキシル化方法は、Ｉ
．Ｄ．Ｓａｎｄによって”Ｔｈｅ　Ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ　ａｎｄ　Ａｐｐｌｉｃａｔｉ
ｏｎｓ　ｏｆ　Ｏｚｏｎｏｌｙｚｅｄ　Ｃｅｌｌｕｌｏｓｅ　Ａｃｅｔａｔｅ　Ｂｕｔｙ
ｒａｔｅ”，Ｐｏｌｙｍｅｒ　Ｍａｔｅｒｉａｌ　Ｓｃｉｅｎｃｅ　Ｅｎｇｉｎｅｅｒｉ
ｎｇ，１９８７，５７～６３頁に記載されており、これを引用することによって本明細書
中に組み入れる。この方法においては、セルロースアセテートブチレートのヒドロキシル
基は、オゾンの存在下で酸化されて、酸化又はカルボキシル化セルロースアセテートブチ
レートが生成される。Ｓａｎｄによれば、カルボキシル化セルロースアセテートブチレー
トは、従来の非カルボキシル化セルロースアセテートブチレートよりも低い分子量を有す
る。その結果、カルボキシル化セルロースアセテートブチレートは、従来のセルロースア
セテートブチレートよりも広範囲の溶剤中に可溶であり、且つより広範囲の樹脂と相溶性
である。しかし、残念ながら、Ｓａｎｄによって記載されたオゾン処理は、カルボキシル
基の他に、セルロースエステル中にペルオキシド、アルデヒド及びケトン官能基を生じる
。
【００９５】
　同様に、欧州特許出願番号第１３８，７０３号（引用することによって本明細書中に組
み入れる。）は、セルロースエステルとオゾンとを反応させることによるカルボキシル化
セルロースエステルの製造方法を記載している。しかし、Ｓａｎｄによって記載された方
法と同様に、この欧州特許出願によって記載された方法においても、セルロースエステル
中にカルボキシル基の他にペルオキシド、アルデヒド及びケトン官能基が生成される。
【００９６】
　本発明に従って使用するのに適当な別の型のカルボキシル化セルロースエステルは、セ
ルロースがジカルボン酸でエステル官能基化されたもの、例えば米国特許第２，７６８，
１６１号、第２，８５６，４００号及び第５，３８４，１６３号並びにこれらの特許中に
おいて引用された文献中に記載されたものであり、これらの全ての文献を引用することに
よって全体を本明細書中に組み入れる。この目的で有用なジカルボン酸又は無水物として
は、フタル酸、コハク酸、マレイン酸及びそれらの無水物並びにこれらの混合物が挙げら
れると考えられる。
【００９７】
　同様に、不飽和側基を有するカルボキシル化セルロースエステル、例えば米国特許第５
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，９８１，７３８号（この特許開示を引用することによって全体を本明細書中に組み入れ
る）に開示されたものが、本発明に従って使用するのに更に適当である。これらのエステ
ルは、残留ヒドロキシル基を含むセルロースエステルを、例えば酢酸ナトリウム触媒を含
む酢酸溶剤中でマレイン酸と反応させることによって製造できる。これらのセルロースエ
ステルは、ホモ重合性ではなく、ビニル架橋剤及び光開始剤の存在下で、紫外線への暴露
時に共重合し、その結果、木材、金属、プラスチック、紙、板、及び他の基材のための保
護及び装飾被覆に有用である。
【００９８】
水性自動車用ベースコート組成物
　本発明の水性エステル分散液は、更に中和して水溶液とすることができ、この水溶液は
、アルミニウムフレーク配向性、速い指触乾燥、流動性及びレベリング並びに欠陥の減少
に関する性質の改良のために水性自動車用ベースコート系に添加剤として使用できる。本
発明に従って製造された分散液中の有機溶剤含量の減少のため、被覆の外観又は性能に悪
影響を及ぼすことなく、代表的な水性自動車用ベースコート中の総ＶＯＣを約５０％低下
させることができる。
【００９９】
金属フレーク被覆組成物
　例えばテレトロニック用途において使用する金属被覆において、製剤の固形分レベルは
、金属フレークの配向性に著しい影響を与える。金属フレーク配向性は、種々の照明角度
において被膜を観察し且つ一般に「フロップ」と称する見掛けの明るさを監視することに
よってはっきりと示される。固形分レベルの増加につれて、フレークの配合性はよりラン
ダムになり、不均一な光沢及び外観をもたらす。典型的な金属被覆製剤は、満足できる金
属フレーク配向性を得るのに、約２０～約３０％のカルボキシル化セルロースエステルを
必要とする。しかし、一部のカルボキシル化セルローエスエステルを配合すると、樹脂固
形分に基づきわずか５％のカルボキシル化セルロースエステルを含み且つそれでも満足の
いく金属フレーク配向性を有する金属被覆組成物を形成することができる。
【０１００】
他の被覆組成物
　他の実施態様においては、本発明に係る分散液を、水性木材用被覆、テレトロニック用
途並びに水性建築用及び工業用保全被覆中に使用する。
【０１０１】
被覆製剤用添加剤
　本発明の更なる態様として、前記組成物は更に１種又はそれ以上の被覆用添加剤からな
ることができる。このような添加剤は一般に、組成物の総重量に基づき、約０．１～１５
重量％の範囲で存在する。このような被覆用添加剤の例としては、レベリング、レオロジ
ー及び流動性調整剤、例えば、シリコーン樹脂、フルオロカーボン樹脂又はセルロース樹
脂；艶消し剤；顔料湿潤及び分散剤；界面活性剤；紫外線吸収剤；紫外線安定剤；色味付
け顔料；脱泡及び消泡剤；沈澱防止、垂れ防止及び粘度付与剤；皮張り防止剤；浮き色防
止及び色別れ防止剤；殺真菌剤及びカビ駆除剤；腐蝕防止剤；増粘剤；又は融合助剤が挙
げられる。
【０１０２】
　その他の被覆用添加剤の具体例は、Ｎａｔｉｏｎａｌ　Ｐａｉｎｔ　＆　Ｃｏａｔｉｎ
ｇｓ　Ａｓｓｏｃｉａｔｉｏｎ（１５００　Ｒｈｏｄｅ　Ｉｓｌａｎｄ　Ａｖｅｎｕｅ，
Ｎ．Ｗ．，Ｗａｓｈｉｎｇｔｏｎ，Ｄ．Ｃ．２０００５）によって発行されたＲａｗ　Ｍ
ａｔｅｒｉａｌｓ　Ｉｎｄｅｘに記載されている。
【０１０３】
　艶消し剤の例としては、Ｄａｖｉｓｏｎ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｄｉｖｉｓｉｏｎ　ｏｆ
　Ｗ．Ｒ．Ｇｒａｃｅ　＆　Ｃｏｍｐａｎｙから商標ＳＹＬＯＩＤ（登録商標）として入
手可能な合成シリカ；Ｈｅｒｃｕｌｅｓ　Ｉｎｃ．から商標ＨＥＲＣＯＦＬＡＴ（登録商
標）として入手可能なポリプロピレン；Ｊ．Ｍ　Ｈｕｂｅｒ　Ｃｏｒｐｏｒａｔｉｏｎか
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ら商標ＺＥＯＬＥＸ（登録商標）として入手可能な合成シリケートが挙げられる。
【０１０４】
　分散剤及び界面活性剤の例としては、ナトリウムビス（トリデシル）スルホスクシネー
ト、ジ（２－エチルヘキシル）ナトリウムスルホスクシネート、ナトリウムジヘキシルス
ルホスクシネート、ナトリウムジシクロへキシルスルホスクシネート、ジアミルナトリウ
ムスルホスクシネート、ナトリウムジイソブチルスルホスクシネート、二ナトリウムイソ
デシルスルホスクシネート、スルホコハク酸のエトキシル化アルコール半エステルの二ナ
トリウム塩、二ナトリウムアルキルアミドポリエトキシスルホスクシネート、四ナトリウ
ムＮ－（１，２－ジカルボキシ－エチル）－Ｎ－オクタデシルスルホスクシナメート、二
ナトリウムＮ－オクタスルホスクシナメート、硫酸化エトキシル化ノニルフェノール、２
－アミノ－２－メチル－１－プロパノールなどが挙げられる。
【０１０５】
　粘度、懸濁及び流動性調整剤の例としては、ポリアミノアミドホスフェート、ポリアミ
ンアミドの高分子量カルボン酸塩及び不飽和脂肪酸のアルキルアミン塩が挙げられ、これ
らは全て、ＢＹＫ　Ｃｈｅｍｉｅ　Ｕ．Ｓ．Ａ．から商標ＡＮＴＩ　ＴＥＲＲＡ（登録商
標）として入手可能である。更なる例としては、ポリシロキサンコポリマー、ポリアクリ
レート溶液、セルロースエステル、ヒドロキシエチルセルロース、疎水変性ヒドロキシエ
チルセルロース、ヒドロキシプロピルセルロース、ポリアミドワックス、ポリオレフィン
ワックス、カルボキシメチルセルロース、ポリアクリル酸アンモニウム、ポリアクリル酸
ナトリウム及びポリエチレンオキシドが挙げられる。
【０１０６】
　いくつかの有標消泡剤が、例えば、Ｂｕｃｋｍａｎ　Ｌａｂｏｒａｔｏｒｉｅｓ　Ｉｎ
ｃ．の商標ＢＲＵＢＲＥＡＫとして、ＢＹＫ　Ｃｈｅｍｉｅ，Ｕ．Ｓ．ＡのＢＹＫ（登録
商標）商標として、Ｈｅｎｋｅｌ　Ｃｏｒｐ．／Ｃｏａｔｉｎｇ　Ｃｈｅｍｉｃａｌｓの
ＦＯＡＭＡＳＴＥＲ（登録商標）及びＮＯＰＣＯ（登録商標）商標として、ｔｈｅ　Ｄｒ
ｅｗ　Ｉｎｄｕｓｔｒｉａｌ　Ｄｉｖｉｓｉｏｎ　ｏｆ　Ａｓｈｌａｎｄ　Ｃｈｅｍｉｃ
ａｌ　ＣｏｍｐａｎｙのＤＲＥＷＰＬＵＳ（登録商標）商標として、Ｔｒｏｙ　Ｃｈｅｍ
ｉｃａｌ　ＣｏｒｐｏｒａｔｉｏｎのＴＲＯＹＳＯＬ（登録商標）及びＴＲＯＹＫＹＤ（
登録商標）商標として、並びにＵｎｉｏｎ　Ｃａｒｂｉｄｅ　Ｃｏｒｐｏｒａｔｉｏｎの
ＳＡＧ（登録商標）商標として市販されている。
【０１０７】
　殺真菌剤、カビ駆除剤及び殺生物剤の例としては、４，４－ジメチルオキサゾリジン、
３，４，４－トリメチル－オキサゾリジン、改質メタホウ酸バリウム、カリウムＮ－ヒド
ロキシ－メチル－Ｎ－メチルジチオカルバメート、２－（チオシアノ－メチルチオ）ベン
ゾチアゾール、カリウムジメチルジチオカルバメート、アダマンタン、Ｎ－（トリクロロ
メチルチオ）フタルイミド、２，４，５，６－テトラクロロイソフタロニトリル、オルト
フェニルフェノール、２，４，５－トリクロロフェノール、デヒドロ酢酸、ナフテン酸銅
、オクタン酸銅、有機砒素、トリブチル錫オキシド、ナフテン酸亜鉛及び８－キノリン酸
銅が挙げられる。
【０１０８】
　紫外線吸収剤及び紫外線安定剤の例としては、置換ベンゾフェノン、置換ベンゾトリア
ゾール、ヒンダードアミン、及びヒンダートベンゾエート（Ａｍｅｒｉｃａｎ　Ｃｙａｎ
ａｍｉｄｅ　Ｃｏｍｐａｎｙから商品名Ｃｙａｓｏｒｂ　ＵＶとして、及びＣｉｂａ　Ｇ
ｅｉｇｙから商標ＴＩＮＵＶＩＮとして入手できる）、並びにジエチル－３－アセチル－
４－ヒドロキシ－ベンジル－ホスホネート、４－ドデシルオキシ－２－ヒドロキシベンゾ
フェノン及びレゾルシノールモノベンゾエートが挙げられる。
【０１０９】
　本発明の被覆品を製造するためには、カルボキシル化セルロースエステルを含む被覆配
合物を基材に適用することができ、更に、空気乾燥又は加熱乾燥させることができる。基
材は、例えば木材；プラスチック；金属、例えば、アルミニウム又は鋼；厚紙；ガラス；
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セルロースアセテートブチレートシート材料；並びに、例えば、ポリプロピレン、ポリカ
ーボネート、ポリエチレンテレフタレートのようなポリエステル、アクリル樹脂シート材
料を含む種々のブレンド、更に他の固体基材であることができる。
【０１１０】
　本発明によって想定される被覆組成物への使用に適当な顔料は、表面被覆業界における
通常の技術を有する者によく知られた典型的な有機及び無機顔料、特に、ｔｈｅ　Ｓｏｃ
ｉｅｔｙ　ｏｆ　Ｄｙｅｒｓ　ａｎｄ　Ｃｏｌｏｕｒｉｓｔｓとｔｈｅ　Ａｍｅｒｉｃａ
ｎ　Ａｓｓｏｃｉａｔｉｏｎ　ｏｆ　Ｔｅｘｔｉｌｅ　Ｃｈｅｍｉｓｔｓ　ａｎｄ　Ｃｏ
ｌｏｒｉｓｔｓによって共同出版されたｔｈｅ　Ｃｏｌｏｕｒ　Ｉｎｄｅｘ，３ｄ　Ｅｄ
．，２ｄ　Ｒｅｖ．，１９８２に記載されたものである。例としては以下のものが挙げら
れるが、これらに限定するものではない：ＣＩ　Ｐｉｇｍｅｎｔ　Ｗｈｉｔｅ　６（二酸
化チタン）；ＣＩ　Ｐｉｇｍｅｎｔ　Ｒｅｄ　１０１（赤色酸化鉄）；ＣＩ　Ｐｉｇｍｅ
ｎｔ　Ｙｅｌｌｏｗ　４２、ＣＩ　Ｐｉｇｍｅｎｔ　Ｂｌｕｅ　１５、１５：１、１５：
２、１５：３、１５：４（銅フタロシアニン）；ＣＩ　Ｐｇｉｍｅｎｔ　Ｒｅｄ　４９：
１；及びＣＩ　Ｐｉｇｍｅｎｔ　Ｒｅｄ　５７：１。
【０１１１】
　種々の溶剤の相対蒸発速度（酢酸ｎ－ブチルに対して）のリストは、Ｅａｓｔｍａｎ　
Ｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｃｏｍｐａｎｙ　Ｐｕｂｌｉｃａｔｉｏｎ　Ｍ－１６７Ｙ（Ｏｃｔｏ
ｂｅｒ，２００３），”Ｓｏｌｖｅｎｔ　Ｓｅｌｅｃｔｏｒ　Ｃｈａｒｔ”に記載されて
いる。
【０１１２】
　以下の用語は、この開示に反対の用語が他にないならば、示された意味を有する。
　「中和剤」は、セルロースエステル上のカルボキシル官能価と共同して、水分散性を補
助することができる組成物を意味する。本発明において有用な中和剤の例としては、アミ
ン、アンモニア並びにＮａＯＨ及びＫＯＨを含む金属水酸化物が挙げられる。本発明の重
要な態様において、中和剤はアミン及び／又はアンモニアである。
【０１１３】
　「界面活性剤を実質的に含まない」とは、約０．１重量％以下の界面活性剤を含む組成
物を意味する。本発明の水性分散液は、有効量の界面活性剤を実質的に含まない場合でも
、有効な被覆を提供することができる。
【０１１４】
　本明細書中で使用するように、アミン、アンモニア又は他の塩基とカルボキシル基との
反応生成物は「塩」を生成する。
【０１１５】
　「溶剤」は、有機溶剤を意味する。
【０１１６】
　「有機溶剤」は、約１気圧の圧力において約２８０℃以下の範囲の沸点を有する、炭素
及び水素を含む（これらに限定するものではない）液体を意味する。
【０１１７】
　「親水性溶剤」は水への溶解度が少なくとも約５％である溶剤を意味する。
【０１１８】
　ポリマービヒクル、被覆配合物又はその成分に関する「分散液」は組成物が光散乱によ
って検出できる分散粒子及び液体を含むことを意味する。
【０１１９】
　ポリマービヒクル、被覆配合物又はその成分に関する「溶解された」とは、溶解された
材料が液体中に、単一分子よりも大きい粒子が光散乱によって検出され得る粒子の形態で
は存在しないことを意味する。
【０１２０】
　「可溶性」とは、液体中に一部分又は完全に溶解できる液体又は固体を意味する。「混
和性」とは、相互溶解性を有する液体を意味する。
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【０１２１】
　「酸価」は、セルロースエステルのような材料１ｇ中に存在するイオン可能な基の中和
又はそれとの反応に必要な水酸化カリウムのミリグラム数を意味する。
【０１２２】
　「有効量の乳化剤を実質的に含まない」とは、樹脂固形分に基づき、約０．５重量％以
下の乳化剤を含む組成物を意味する。本発明の水性分散液は有効量の乳化剤を実質的に含
まないことができる。
【０１２３】
　「有効量の界面活性剤を実質的に含まない」とは、樹脂固形分に基づき、０．５重量％
以下の界面活性剤を含む組成物を意味する。本発明の水性分散液は、有効量の界面活性剤
を実質的に含まないことができる。
【０１２４】
　本明細書中で使用する用語「安定な水性分散液」は、約５００ナノメーター未満の体積
平均粒径を有する樹脂を含み且つ１２０°Ｆにおいて約２週間後に不可逆的に分離しない
分散液を意味する。
【０１２５】
　本発明は更に、その好ましい実施態様の以下の実施例によって説明することができるが
、これらの実施例は単に説明のために記載するのであって、特に断らない限り、本発明の
範囲を限定することを目的としないことは言うまでもない。
【実施例】
【０１２６】
例１（実施例）
本発明のカルボキシメチルセルロースアセテートブチレート（ＣＭＣＡＢ）分散液の製造
　ＣＭＣＡＢ　６４１－０．５（Ｅａｓｔｍａｎ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｃｏｍｐａｎｙ，
Ｋｉｎｇｓｐｏｒｔ，ＴＮから入手可能）１００．４ｇを、メチルエチルケトン（Ａｌｄ
ｒｉｃｈ　ＭＥＫ，相対蒸発速度３．８）３７６．３ｇ及びエチレングリコールモノブチ
ルエーテル（Ｅａｓｔｍａｎ　ＥＢ，Ｅａｓｔｍａｎ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｃｏｍｐａｎ
ｙから入手可能，相対蒸発速度０．０９）２５．５ｇと３２オンスのジャー中で合し、均
質な溶液が得られるまで、一晩回転させた。ＣＭＣＡＢ、ＭＥＫ及びＥＢの前記溶液（５
０２．２ｇ）を、真空蒸留用に構成された凝縮器、受け器及びドライアイストラップと共
に窒素パージ、熱電対及び機械的撹拌機を装着した２リットルの３つ口丸底フラスコに装
填した。この丸底フラスコの下に、加熱マントルを設けた。フラスコ中の溶液を、穏やか
に攪拌しながら、３０℃に加熱した。ジメチルエタノールアミン１．９４ｇ（Ａｌｄｒｉ
ｃｈ－酸価６０を有するＣＭＣＡＢの２０％中和に相当する）と蒸留水３７５．０ｇとの
混合物を調製し、２０分にわたって丸底フラスコ中の溶液に滴加した。フラスコ中の分散
液の温度を４０℃に上昇させ、約２５分間保持した。約２５０ｍｍＨｇの真空をこの分散
液に適用し、温度を２時間にわたって４６℃の最終値まで非常に緩やかに上昇させ、同温
度に約１．３時間保持した。固形分は約２３％であることが測定され、これは、２０％の
目的固形分よりも高かった。目標固形分を得るために、穏やかに攪拌しながら蒸留水７７
．４ｇを分散液に添加した。得られた生成物を、固形分（１９．７％）、ｐＨ（４．７）
、粘度（６５ｃＰ）、残留ＭＥＫ含量（ガスクロマトグラフィーによる，０．０１％未満
）、体積平均粒径（２７５ｎｍ）及び５０℃における熱安定性（２週間超）に関して分析
した。溶剤含量の計算値は５．０％であった。
【０１２７】
例２（実施例）
本発明のカルボキシメチルセルロースアセテートブチレート（ＣＭＣＡＢ）分散液の製造
　ＣＭＣＡＢ　６４１－０．５（Ｅａｓｔｍａｎ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ）１００．７ｇを、
メチルエチルケトン（Ａｌｄｒｉｃｈ　ＭＥＫ，相対蒸発速度３．８）３７６．３ｇ及び
３－メトキシブタノール（Ｃｅｌａｎｅｓｅ，相対蒸発速度０．０８）２５．５ｇと３２
オンスのジャー中で合し、均質な溶液が得られるまで、一晩回転させた。ＣＭＣＡＢ、Ｍ
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ＥＫ及び３－メトキシブタノールの前記溶液（５０２．２ｇ）を、真空蒸留用に構成され
た凝縮器、受け器及びドライアイストラップと共に窒素パージ、熱電対及び機械的撹拌機
を装着した２リットルの３つ口丸底フラスコに装填した。この丸底フラスコの下に、加熱
マントルを設けた。フラスコ中の溶液を、穏やかに攪拌しながら、３０℃に加熱した。ジ
メチルエタノールアミン１．９４ｇ（Ａｌｄｒｉｃｈ－酸価６０を有するＣＭＣＡＢの２
０％中和に相当する）と蒸留水３７５．０ｇとの混合物を調製し、１７分にわたって丸底
フラスコ中の溶液に滴加した。フラスコ中の分散液の温度を４０℃に上昇させ、約４８分
間保持した。約２２５ｍｍＨｇの真空をこの分散液に適用し、温度を約２時間にわたって
４５℃の最終値まで非常に緩やかに上昇させ、同温度に約１．５時間保持した。固形分は
約２３％であることが測定され、これは、２０％の目的固形分よりも高かった。目標固形
分を得るために、穏やかに攪拌しながら蒸留水６６．３ｇを分散液に添加した。得られた
生成物を、固形分（１９．８％）、ｐＨ（５．２）、粘度（６３ｃＰ）、残留ＭＥＫ含量
（ガスクロマトグラフィーによる，０．０１％未満）、体積平均粒径（３３０ｎｍ）及び
５０℃における熱安定性（４週間超）に関して分析した。溶剤含量の計算値は５．０％で
あった。
【０１２８】
例３（実施例）
本発明のカルボキシメチルセルロースアセテートブチレート（ＣＭＣＡＢ）分散液の製造
　ＣＭＣＡＢ　６４１－０．５（Ｅａｓｔｍａｎ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｃｏｍｐａｎｙ）
１００．４ｇを、メチルエチルケトン（Ａｌｄｒｉｃｈ　ＭＥＫ，相対蒸発速度３．８）
３７６．３ｇ及びプロピレングリコールモノプロピルエーテル（Ｄｏｗａｎｏｌ（登録商
標）ＰｎＰ，相対蒸発速度０．２）２５．５ｇと３２オンスのジャー中で合し、均質な溶
液が得られるまで、一晩回転させた。ＣＭＣＡＢ、ＭＥＫ及びプロピレングリコールモノ
プロピルエーテルの前記溶液（５０２．２ｇ）を、真空蒸留用に構成された凝縮器、受け
器及びドライアイストラップと共に窒素パージ、熱電対及び機械的撹拌機を装着した２リ
ットルの３つ口丸底フラスコに装填した。この丸底フラスコの下に、加熱マントルを設け
た。フラスコ中の溶液を、穏やかに攪拌しながら、３０℃に加熱した。ジメチルエタノー
ルアミン１．９４ｇ（Ａｌｄｒｉｃｈ－酸価６０を有するＣＭＣＡＢの２０％中和に相当
する）と蒸留水３７５．０ｇとの混合物を調製し、２０分にわたって丸底フラスコ中の溶
液に滴加した。フラスコ中の分散液の温度を４０℃に上昇させ、約４５分間保持した。約
２２０ｍｍＨｇの真空をこの分散液に適用し、温度を約２時間にわたって４５℃の最終値
まで非常に緩やかに上昇させ、同温度に約３５分間保持した。固形分は約２２％であるこ
とが測定され、これは、２０％の目的固形分よりも高かった。目標固形分を得るために、
穏やかに攪拌しながら蒸留水４８．５ｇを分散液に添加した。得られた生成物を、固形分
（１９．２％）、ｐＨ（５．２）、粘度（１３３ｃＰ）、残留ＭＥＫ含量（ガスクロマト
グラフィーによる，０．０１％未満）、体積平均粒径（３９６ｍ）及び５０℃における熱
安定性（約３週間）に関して分析した。溶剤含量の計算値は５．０％であった。
【０１２９】
例４（実施例）
本発明のカルボキシメチルセルロースアセテートブチレート（ＣＭＣＡＢ）分散液の製造
　ＣＭＣＡＢ　６４１－０．５（Ｅａｓｔｍａｎ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｃｏｍｐａｎｙ）
１００．７ｇを、メチルエチルケトン（Ａｌｄｒｉｃｈ　ＭＥＫ，相対蒸発速度３．８）
３７６．３ｇ及びプロピレングリコールモノブチルエーテル（Ｌｙｏｎｄｅｌｌ　ＰｎＢ
，相対蒸発速度０．０８）２５．５ｇと３２オンスのジャー中で合し、均質な溶液が得ら
れるまで、一晩回転させた。ＣＭＣＡＢ、ＭＥＫ及びプロピレングリコールモノブチルエ
ーテルの前記溶液（５０２．２ｇ）を、真空蒸留用に構成された凝縮器、受け器及びドラ
イアイストラップと共に窒素パージ、熱電対及び機械的撹拌機を装着した２リットルの３
つ口丸底フラスコに装填した。この丸底フラスコの下に、加熱マントルを設けた。フラス
コ中の溶液を、穏やかに攪拌しながら、３０℃に加熱した。ジメチルエタノールアミン１
．９４ｇ（Ａｌｄｉｒｉｃｈ－酸価６０を有するＣＭＣＡＢの２０％中和に相当する）と
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蒸留水３７５．０ｇとの混合物を調製し、２０分にわたって丸底フラスコ中の溶液に滴加
した。フラスコ中の分散液の温度を４０℃に上昇させ、３０分間保持した。約２３０ｍｍ
Ｈｇの真空をこの分散液に適用し、温度を約２時間にわたって４５℃の最終値まで非常に
緩やかに上昇させ、同温度に約１．３時間保持した。固形分は約２２％であることが測定
され、これは、２０％の目的固形分よりも高かった。目標固形分を得るために、穏やかに
攪拌しながら蒸留水４４．４ｇを分散液に添加した。得られた生成物を、固形分（１９．
６％）、ｐＨ（５．２）、粘度（５３１ｃＰ）、残留ＭＥＫ含量（ガスクロマトグラフィ
ーによる，０．１２％未満）、体積平均粒径（３８５ｍ）及び５０℃における熱安定性（
約２週間）に関して分析した。溶剤含量の計算値は５．１％であった。
【０１３０】
例５（実施例）
本発明のカルボキシメチルセルロースアセテートブチレート（ＣＭＣＡＢ）分散液の製造
　ＣＭＣＡＢ　６４１－０．２（Ｅａｓｔｍａｎ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｃｏｍｐａｎｙ）
１００．６ｇを、メチルエチルケトン（Ａｌｄｒｉｃｈ　ＭＥＫ，相対蒸発速度３．８）
３５０．０ｇ及びエチレングリコールモノブチルエーテル（Ｅａｓｔｍａｎ　ＥＢ，相対
蒸発速度０．０９）５０．１ｇと３２オンスのジャー中で合し、均質な溶液が得られるま
で、一晩回転させた。ＣＭＣＡＢ、ＭＥＫ及びＥＢの前記溶液（５００．７ｇ）を、真空
蒸留用に構成された凝縮器、受け器及びドライアイストラップと共に窒素パージ、添加用
漏斗、熱電対及び機械的撹拌機を装着した１リットルの４つ口丸底フラスコに装填した。
この丸底フラスコの下に、加熱マントルを設けた。フラスコ中の溶液を、穏やかに攪拌し
ながら、３０℃に加熱した。ジメチルエタノールアミン１．４５ｇ（Ａｌｄｒｉｃｈ－酸
価６０を有するＣＭＣＡＢの１５％中和に相当する）を、丸底フラスコ中の溶液にゆっく
りと添加した。蒸留水３５０．６ｇを約３０分にわたって丸底フラスコ中の溶液に滴加し
た。分散液を約２．５時間、穏やかに攪拌しながら３０℃に保持した。約２５５ｍｍＨｇ
の真空をこの分散液に適用し、温度を約１．３時間にわたって５０℃の最終値まで非常に
緩やかに上昇させ、同温度に更に２時間保持した。固形分は約２９％であることが測定さ
れ、これは、２０％の目的固形分よりも高かった。目標固形分を得るために、穏やかに攪
拌しながら蒸留水１５５．０ｇを分散液に添加した。得られた生成物を、固形分（１９．
５％）、ｐＨ（５．７）、粘度（１６．１ｃＰ）、残留ＭＥＫ含量（ガスクロマトグラフ
ィーによる，約０．０７％）、体積平均粒径（１５１ｍ）及び５０℃における熱安定性（
約３週間）に関して分析した。溶剤含量の計算値は１０．０７％であった。
【０１３１】
例６（実施例）
本発明のカルボキシメチルセルロースアセテートブチレート（ＣＭＣＡＢ）分散液の製造
　ＣＭＣＡＢ　６４１－０．５（Ｅａｓｔｍａｎ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ）１００．２ｇを、
メチルエチルケトン（Ａｌｄｒｉｃｈ　ＭＥＫ，相対蒸発速度３．８）３５２．６ｇ及び
エチレングリコールモノブチルエーテル（Ｅａｓｔｍａｎ　ＥＢ，相対蒸発速度０．０９
）５０．４ｇと３２オンスのジャー中で合し、均質な溶液が得られるまで、一晩回転させ
た。ＣＭＣＡＢ、ＭＥＫ及びＥＢの前記溶液（５０３．２ｇ）を、真空蒸留用に構成され
た凝縮器、受け器及びドライアイストラップと共に窒素パージ、添加用漏斗、熱電対及び
機械的撹拌機を装着した１リットルの４つ口丸底フラスコに装填した。この丸底フラスコ
の下に、加熱マントルを設けた。フラスコ中の溶液を、穏やかに攪拌しながら、３０℃に
加熱した。２－アミノ－２－メチル－１－プロパノール１．４４ｇ（Ａｎｇｕｓ　ＡＭＰ
－９５（登録商標）－酸価６０を有するＣＭＣＡＢの１５％中和に相当する）を、丸底フ
ラスコ中の溶液にゆっくりと添加した。蒸留水３５０．９ｇを約３０分にわたって丸底フ
ラスコ中の溶液に滴加した。分散液を約１．５時間、穏やかに攪拌しながら３０℃に保持
した。約２７５ｍｍＨｇの真空をこの分散液に適用し、温度を約１．５時間にわたって５
０℃の最終値まで非常に緩やかに上昇させ、同温度に更に４５分間保持した。固形分は約
３５％であることが測定され、これは、２０％の目的固形分よりも高かった。目標固形分
を得るために、穏やかに攪拌しながら蒸留水２１４．０ｇを分散液に添加した。得られた
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生成物を、固形分（１８．９％）、ｐＨ（５．５）、粘度（１７．７ｃＰ）、残留ＭＥＫ
含量（ガスクロマトグラフィーによる，０．０１％未満）、体積平均粒径（３９８ｍ）及
び５０℃における熱安定性（約３週間）に関して分析した。溶剤含量の計算値は１０．０
％であった。
【０１３２】
例７（実施例）
本発明のカルボキシメチルセルロースアセテートブチレート（ＣＭＣＡＢ）分散液の製造
　ＣＭＣＡＢ　６４１－０．５（Ｅａｓｔｍａｎ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ）１００．４ｇを、
アセトン（Ａｌｄｒｉｃｈ，相対蒸発速度６．３）３７６．３ｇ及びエチレングリコール
モノブチルエーテル（Ｅａｓｔｍａｎ　ＥＢ，相対蒸発速度０．０９）２５．５ｇと３２
オンスのジャー中で合し、均質な溶液が得られるまで、一晩回転させた。ＣＭＣＡＢ、ア
セトン及びＥＢの前記溶液（５０２．２ｇ）を、真空蒸留用に構成された凝縮器、受け器
及びドライアイストラップと共に窒素パージ、熱電対及び機械的撹拌機を装着した２リッ
トルの３つ口丸底フラスコに装填した。この丸底フラスコの下に、加熱マントルを設けた
。フラスコ中の溶液を、穏やかに攪拌しながら、３０℃に加熱した。ジメチルエタノール
アミン１．９４ｇ（Ａｌｄｒｉｃｈ－酸価６０を有するＣＭＣＡＢの２０％中和に相当す
る）と蒸留水３７５．０ｇとの混合物を調製し、１８分かけて、丸底フラスコ中の溶液に
滴加した。フラスコ中の分散液の温度を３５℃に上昇させ、同温度に約３０分間保持した
。約２３０ｍｍＨｇの真空をこの分散液に適用し、温度を約１．５時間にわたって３８℃
の最終値まで非常に緩やかに上昇させ、同温度に約１５分間保持した。固形分は約２１％
であることが測定され、これは、２０％の目的固形分よりも高かった。目標固形分を得る
ために、穏やかに攪拌しながら蒸留水２７．０ｇを分散液に添加した。得られた生成物を
、固形分（１９．８％）、ｐＨ（４．３）、粘度（３１．９ｃＰ）、残留アセトン含量（
ガスクロマトグラフィーによる，約０．３％）、体積平均粒径（１５１ｍ）及び５０℃に
おける熱安定性（約４週間）に関して分析した。溶剤含量の計算値は５．３％であった。
【０１３３】
例８（実施例）
本発明のカルボキシメチルセルロースアセテートブチレート（ＣＭＣＡＢ）分散液の製造
　ＣＭＣＡＢ　６４１－０．５（Ｅａｓｔｍａｎ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｃｏｍｐａｎｙ）
１００．６ｇを、アセトン（Ａｌｄｒｉｃｈ，相対蒸発速度６．３）３７６．３ｇ及び３
－メトキシブタノール（Ｃｅｌａｎｅｓｅ，相対蒸発速度０．０８）２５．５ｇと３２オ
ンスのジャー中で合し、均質な溶液が得られるまで、一晩回転させた。ＣＭＣＡＢ、アセ
トン及び３－メトキシブタノールの前記溶液（５０２．４ｇ）を、真空蒸留用に構成され
た凝縮器、受け器及びドライアイストラップと共に窒素パージ、熱電対及び機械的撹拌機
を装着した２リットルの３つ口丸底フラスコに装填した。この丸底フラスコの下に、加熱
マントルを設けた。フラスコ中の溶液を、穏やかに攪拌しながら、３０℃に加熱した。ジ
メチルエタノールアミン１．９４ｇ（Ａｌｄｒｉｃｈ－酸価６０を有するＣＭＣＡＢの２
０％中和に相当する）と蒸留水３７５．０ｇとの混合物を調製し、２０分かけて、丸底フ
ラスコ中の溶液に滴加した。フラスコ中の分散液の温度を４０℃に上昇させ、同温度に４
５分間保持した。約２３０ｍｍＨｇの真空をこの分散液に適用し、温度を約１時間にわた
って４５℃の最終値まで非常に緩やかに上昇させ、同温度に更に１時間保持した。固形分
は約２１％であることが測定され、これは、２０％の目的固形分よりも高かった。目標固
形分を得るために、穏やかに攪拌しながら蒸留２５．０ｇを分散液に添加した。得られた
生成物を、固形分（１９．９％）、ｐＨ（５．１）、粘度（４１１ｃＰ）、残留アセトン
含量（ガスクロマトグラフィーによる，約０．３％）、体積平均粒径（２６２ｍ）及び５
０℃における熱安定性（約４週間）に関して分析した。溶剤含量の計算値は５．３％であ
った。
【０１３４】
例９（実施例）
本発明のカルボキシメチルセルロースアセテートブチレート（ＣＭＣＡＢ）分散液の製造
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　ＣＭＣＡＢ　６４１－０．５（Ｅａｓｔｍａｎ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｃｏｍｐａｎｙ）
１００．４ｇを、アセトン（Ａｌｄｒｉｃｈ，相対蒸発速度６．３）３７６．３ｇ及びプ
ロピレングリコールモノプルピルエーテル（Ｄｏｗａｎｏｌ（登録商標）ＰｎＰ，相対蒸
発速度０．２）２５．５ｇと３２オンスのジャー中で合し、均質な溶液が得られるまで、
一晩回転させた。ＣＭＣＡＢ、アセトン及びプロピレングリコールモノプルピルエーテル
の前記溶液（５０２．２ｇ）を、真空蒸留用に構成された凝縮器、受け器及びドライアイ
ストラップと共に窒素パージ、熱電対及び機械的撹拌機を装着した２リットルの３つ口丸
底フラスコに装填した。この丸底フラスコの下に、加熱マントルを設けた。フラスコ中の
溶液を、穏やかに攪拌しながら、３０℃に加熱した。ジメチルエタノールアミン１．９４
ｇ（Ａｌｄｒｉｃｈ－酸価６０を有するＣＭＣＡＢの２０％中和に相当する）と蒸留水３
７５．０ｇとの混合物を調製し、２０分かけて、丸底フラスコ中の溶液に滴加した。フラ
スコ中の分散液の温度を４０℃に上昇させ、同温度に４０分間保持した。約２３０ｍｍＨ
ｇの真空を約１．６時間この分散液に適用した。固形分は約２１％であることが測定され
、これは、２０％の目的固形分よりも高かった。目標固形分を得るために、穏やかに攪拌
しながら蒸留２４．７ｇを分散液に添加した。得られた生成物を、固形分（１９．８％）
、ｐＨ（５．４）、粘度（８１１ｃＰ）、残留アセトン含量（ガスクロマトグラフィーに
よる，約０．４％）、体積平均粒径（２４３ｎｍ）及び５０℃における熱安定性（約２週
間）に関して分析した。溶剤含量の計算値は５．４％であった。
【０１３５】
例１０（実施例）
本発明のカルボキシメチルセルロースアセテートブチレート（ＣＭＣＡＢ）分散液の製造
　ＣＭＣＡＢ　６４１－０．５（Ｅａｓｔｍａｎ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｃｏｍｐａｎｙ）
１００．８ｇを、アセトン（Ａｌｄｒｉｃｈ，相対蒸発速度６．３）３７６．３ｇ及びプ
ロピレングリコールモノブチルエーテル（Ｌｙｏｎｄｅｌｌ　ＰｎＢ，相対蒸発速度０．
０８）２５．５ｇと３２オンスのジャー中で合し、均質な溶液が得られるまで、一晩回転
させた。ＣＭＣＡＢ、アセトン及びプロピレングリコールモノブチルエーテルの前記溶液
（５０２．６ｇ）を、真空蒸留用に構成された凝縮器、受け器及びドライアイストラップ
と共に窒素パージ、熱電対及び機械的撹拌機を装着した２リットルの３つ口丸底フラスコ
に装填した。この丸底フラスコの下に、加熱マントルを設けた。フラスコ中の溶液を、穏
やかに攪拌しながら、３０℃に加熱した。ジメチルエタノールアミン１．９４ｇ（Ａｌｄ
ｒｉｃｈ－酸価６０を有するＣＭＣＡＢの２０％中和に相当する）と蒸留水３７５．０ｇ
との混合物を調製し、２０分かけて丸底フラスコ中の溶液に滴加した。フラスコ中の分散
液の温度を４０℃に上昇させ、同温度に２５分間保持した。約２２５ｍｍＨｇの真空を約
２時間この分散液に適用した。固形分は約２１％であることが測定され、これは、２０％
の目的固形分よりも高かった。目標固形分を得るために、穏やかに攪拌しながら蒸留水２
４．７ｇを分散液に添加した。得られた生成物を、固形分（１９．９％）、ｐＨ（５．２
）、粘度（２０４ｃＰ）、残留アセトン含量（ガスクロマトグラフィーによる，約０．５
％）、体積平均粒径（１８０ｎｍ）及び５０℃における熱安定性（３週間超）に関して分
析した。溶剤含量の計算値は５．５％であった。
【０１３６】
例１１（比較例）
比較的揮発性でないカップリング溶剤を用いないＣＭＣＡＢ分散液の製造
　ＣＭＣＡＢ　６４１－０．５（Ｅａｓｔｍａｎ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｃｏｍｐａｎｙ）
１００．４ｇを、メチルエチルケトン（Ａｌｄｒｉｃｈ　ＭＥＫ，相対蒸発速度３．８）
４００．０ｇと３２オンスのジャー中で合し、均質な溶液が得られるまで、一晩回転させ
た。ＣＭＣＡＢ及びＭＥＫの前記溶液（５００．４ｇ）を、真空蒸留用に構成された凝縮
器、受け器及びドライアイストラップと共に窒素パージ、熱電対、添加用漏斗及び機械的
撹拌機を装着した２リットルの３つ口丸底フラスコに装填した。この丸底フラスコの下に
、加熱マントルを設けた。フラスコ中の溶液を、穏やかに攪拌しながら、３０℃に加熱し
た。ジメチルエタノールアミン１．９４ｇ（Ａｌｄｒｉｃｈ－酸価６０を有するＣＭＣＡ
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Ｂの２０％中和に相当する）と蒸留水４００．０ｇとの混合物を、２５分かけて穏やかに
攪拌しながら丸底フラスコ中の溶液に滴加した。フラスコ中の分散液の温度を４０℃に上
昇させ、同温度に４０分間保持した。約２３５ｍｍＨｇの真空をこの分散液に適用し、温
度を２時間にわたって約５０℃の温度まで非常に緩やかに上昇させた。約５０℃で約１０
分後、分散液は不安定になり、ゼラチン状の白色塊が形成された。
【０１３７】
例１２（比較例）
比較的揮発性でない非カップリング溶剤を含むＣＭＣＡＢ分散液の製造
　ＣＭＣＡＢ　６４１－０．５（Ｅａｓｔｍａｎ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｃｏｍｐａｎｙ）
１００．４ｇを、２，２，４－トリメチルペンタンジオール１，３－モノイソブチレート
（Ｔｅｘａｎｏｌ（登録商標）エステル－アルコール－Ｅａｓｔｍａｎ　Ｃｈｅｍｉｃａ
ｌ，相対蒸発速度０．００２）２５．０ｇ及びメチルエチルケトン（Ａｌｄｒｉｃｈ　Ｍ
ＥＫ，相対蒸発速度３．８）３７５．０ｇと３２オンスのジャー中で合し、均質な溶液が
得られるまで、一晩回転させた。ＣＭＣＡＢ及びＭＥＫの前記溶液（５００．４ｇ）を、
真空蒸留用に構成された凝縮器、受け器及びドライアイストラップと共に窒素パージ、熱
電対、添加用漏斗及び機械的撹拌機を装着した２リットルの３つ口丸底フラスコに装填し
た。この丸底フラスコの下に、加熱マントルを設けた。フラスコ中の溶液を、穏やかに攪
拌しながら、３０℃に加熱した。ジメチルエタノールアミン１．９４ｇ（Ａｌｄｒｉｃｈ
－酸価６０を有するＣＭＣＡＢの２０％中和に相当する）と蒸留水３７５．０ｇとの混合
物を、２０分かけて穏やかに攪拌しながら丸底フラスコ中の溶液に滴加した。フラスコ中
の分散液の温度を４０℃に上昇させ、同温度に３０分間保持した。約２５０ｍｍＨｇの真
空をこの分散液に適用し、温度を１．５時間にわたって約４３℃の温度まで非常に緩やか
に上昇させた。固形分は約１９．３％であることが測定され、これは２０％の目的固形分
よりも低かった。真空を約２５０ｍｍＨｇで再び適用し、残留ＭＥＫをストリップするた
めに、温度を４５℃に上昇させた。約４５℃で約３０分後、分散液は不安定になり、ゼラ
チン状の白色塊が形成された。
【０１３８】
例１３（比較例）
２種の比較的揮発性でない非カップリング溶剤のブレンドを含むＣＭＣＡＢ分散液の製造
　ＣＭＣＡＢ　６４１－０．５（Ｅａｓｔｍａｎ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｃｏｍｐａｎｙ）
１００．１ｇを、メチルエチルケトン（Ａｌｄｒｉｃｈ　ＭＥＫ，相対蒸発速度３．８）
３７７．１ｇ、２，２，４－トリメチルペンタンジオール１，３－モノイソブチレート（
Ｔｅｘａｎｏｌ（登録商標）エステル－アルコール－Ｅａｓｔｍａｎ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ
　Ｃｏｍｐａｎｙ，相対蒸発速度０．００２）１４．１ｇ及びｎ－メチルピロリドン（Ａ
ｌｄｒｉｃｈ，相対蒸発速度０．０６）１２．０ｇと３２オンスのジャー中で合し、均質
な溶液が得られるまで、一晩回転させた。２種の非カップリング溶剤のブレンド比は、エ
チレングリコールモノブチルエーテルの溶解度パラメーターに非常に近くなるように選択
した。ＣＭＣＡＢ、ＭＥＫ、２，２，４－トリメチルペンタンジオール１，３－モノイソ
ブチレート及びｎ－メチルピロリドンの前記溶液（５０３．３ｇ）を、真空蒸留用に構成
された凝縮器、受け器及びドライアイストラップと共に窒素パージ、添加用漏斗、熱電対
及び機械的撹拌機を装着した１リットルの４つ口丸底フラスコに装填した。この丸底フラ
スコの下に、加熱マントルを設けた。フラスコ中の溶液を、穏やかに攪拌しながら、３０
℃に加熱した。２－アミノ－２－メチル－１－プロパノール１．４４ｇ（Ａｎｇｕｓ　Ａ
ＭＰ－９５（登録商標）－酸価６０を有するＣＭＣＡＢの１５％中和に相当する）を、ゆ
っくりと丸底フラスコ中の溶液に添加した。粘稠な白色の膜の外観が、溶液の表面に確認
された。蒸留水３５０．９ｇを、丸底フラスコ中の溶液に約３０分かけて滴加した。分散
液を約１時間、穏やかに攪拌しながら３０℃に保持した。約２９５ｍｍＨｇの真空をこの
分散液に適用し、温度を約２時間にわたって５０℃の最終値まで非常に緩やかに上昇させ
、更に４５分間同温度に保持した。固形分は約３０．４％であることが測定され、これは
２０％の目的固形分よりも高かった。目標固形分を得るために、穏やかに攪拌しながら蒸
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留１６６．０ｇを分散液に添加した。得られた生成物は極めて粘稠であったが、それにも
かかわらず、固形分（１９．５％）、ｐＨ（５．５）、粘度（非常に高い）、残留ＭＥＫ
含量（ガスクロマトグラフィーによる，０．０２％）、及び体積平均粒径（７８８ｎｍ）
に関して分析した。分散液は室温で数日以内に沈降し始めたので、５０℃における熱安定
性は測定できなかった。溶剤含量の計算値は５．０２％であった。
【０１３９】
例１４（比較例）
従来の分散法によるＣＭＣＡＢ分散液の製造
　ＣＭＣＡＢ　６４１－０．５（Ｅａｓｔｍａｎ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ）６０．０ｇを、エ
チレングリコールモノブチルエーテル（Ｅａｓｔｍａｎ　ＥＢ，相対蒸発速度０．０９）
６０．０ｇ、イソプロピルアルコール（Ａｌｄｒｉｃｈ，相対蒸発速度１．７）４０．０
ｇ及びメチルプロピルケトン（Ｅａｓｔｍａｎ　ＭＰＫ，相対蒸発速度２．３）４０．０
ｇと１６オンスのジャー中で合し、均質な溶液が得られるまで、一晩回転させた。ＣＭＣ
ＡＢ、ＥＢ、イソプロピルアルコール及びＭＰＫの前記溶液（２００．０ｇ）を、機械的
撹拌機及び添加用漏斗を装着した１リットルの４つ口丸底フラスコに装填した。ジメチル
エタノールアミン１．１４ｇ（Ａｌｄｒｉｃｈ－酸価６０を有するＣＭＣＡＢの２０％中
和に相当する）と蒸留水２００．０ｇとの混合物を、約１０分間激しく攪拌しながら丸底
フラスコ中の溶液に滴加した。得られた分散液を、粘度（５０００ｃＰ）、体積平均粒径
（２５０ｎｍ）及び５０℃における熱安定性（４週間超）について分析した。固形分の計
算値は１５％であった。溶剤含量の計算値は３５％であった。
【０１４０】
例１５（実施例）
例１０のＣＭＣＡＢ分散液からの水性自動車用ベースコートの製造
　例１０からのＣＭＣＡＢ分散液を、Ｈａｙｗａｒｄフィルターバッグ（ＰＥ１００ＰＮ
１６４）を通して濾過した。ジメチルエタノールアミン（Ａｌｄｒｉｃｈ）約１．５２ｇ
を蒸留水約８２ｇと予備混合した。この量のアミンは、固形分２０％のＣＭＣＡＢ分散液
１００ｇ中に残っている酸基の残りの８０％を中和するのに充分である。工程２からのア
ミン／水混合物を、濾過されたＣＭＣＡＢ分散液（工程１から）約１００ｇに適度に攪拌
しながらゆっくりと添加して、１００％完全に中和されたＣＭＣＡＢ水溶液を固形分約１
１％で生成した。この水溶液の粘度は約２２，０００ｃＰであり、ｐＨは７．２であった
。このＣＭＣＡＢ水溶液は、以下の配合表を用いて水性自動車用ベースコート中に混和し
た：
【０１４１】
【表１】
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【０１４２】
　前記配合表からの成分は全て、適度に攪拌しながら混合し、蒸留水５６．０ｇ中で粘度
を低下させた（＃４Ｆｒｏｄカップ上で約１８～２０秒まで）。ｐＨが８．０に達するま
で、水性自動車用ベースコート製剤中に穏やかに攪拌しながら、２－アミノ－２－メチル
－１－プロパノール（Ａｎｇｕｓ　ＡＭＰ－９５（登録商標））を添加した。次いで、水
性自動車用ベースコートを金属パネルに吹き付け、続いて６０℃において１０分間フラッ
シュさせた。ＤｕＰｏｎｔ　Ｃｈｒｏｍａ　Ｐｒｅｍｉｅｒ（登録商標）２Ｋウレタンク
リヤーコートを続いて２層適用し、１２０℃で３０分間加熱乾燥させた。Ｘ－Ｒｉｔｅ（
登録商標）ＭＡ６８１１　Ｐｏｒｔａｂｌｅ　Ｍｕｌｔｉｐｌｅ－Ａｎｇｌｅ　Ｓｐｅｃ
ｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｅｒを用いてフロップの測定を行った。クリヤーコート適用前の
サンプルについては、１７．４の優れた平均フロップ値が得られ、クリヤーコート適用後
には、１４．６の値が観察された。
【０１４３】
　本発明を、特にその好ましい実施態様に関して詳述したが、本発明の精神及び範囲内に
おいて変形及び変更が可能であることは言うまでもない。特殊な用語を用いたが、それら
は一般的且つ説明的な意味でのみ使用し、限定を目的としない。本発明の範囲は、添付し
た「特許請求の範囲」に記載されたものである。
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