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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
水性顔料分散液（ａ１）に対し、イミノジ酢酸型キレート樹脂を用いたバッチ式の接触処
理を施す工程を有する水性顔料分散液（ａ２）の製造方法であって、前記樹脂（ｂ）が、
前記キレート形成基の全量に対する、塩基性化合物によって中和されたキレート形成基の
モル比が３０モル％未満の樹脂であることを特徴とする水性顔料分散液（ａ２）の製造方
法。
【請求項２】
前記バッチ式の接触処理工程が、温度３５℃以上で行う工程である請求項１に記載の水性
顔料分散液（ａ２）の製造方法。
【請求項３】
前記顔料が銅フタロシアニン顔料である請求項１または２に記載の水性顔料分散液（ａ２
）の製造方法。
【請求項４】
請求項１～３のいずれか１項に記載の方法で得られた水性顔料分散液（ａ２）を用いたイ
ンクジェット記録用インクの製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、インクジェット記録用インクをはじめとする各種インクの製造に使用可能な
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水性顔料分散液の製造方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　インクジェットプリンターは、家庭やオフィス等において、普通紙への印刷場面で広く
使用されている。
【０００３】
　前記インクジェットプリンターによるインクの吐出方式としては、例えばサーマル方式
が挙げられる。前記サーマル方式のインクジェットプリンターは、発熱抵抗素子によって
ノズル内のインクを加熱させることでインク滴を吐出させる。そのため、前記ノズルの内
部は前記加熱による温度変化によって、インクに含まれる成分の分解物や不純物が堆積し
、一般にコゲーションといわれる現象を引き起こし、その結果、吐出性の低下や吐出不良
を引き起こす場合があった。
【０００４】
　前記コゲーションの発生を防止し、インクの吐出性の低下や吐出不良を防止する方法と
しては、例えばインクに不純物として含まれることの多い多価金属の含有量を低減するこ
とが効果的であることが知られている。
【０００５】
　前記多価金属を除去する方法としては、例えばキレート樹脂を用いる方法が知られてい
る（例えば特許文献１参照。）。
【０００６】
　一方、前記コゲーションの発生に影響を与える因子としては、前記多価金属のうち銅イ
オンによる影響が大きいことが判明し、近年、インクに含まれる銅イオンの含有量を低減
することが検討されている。
【０００７】
　ここで、前記特許文献１の方法であれば、インクに含まれるカルシウムイオン等の含有
量を効果的に低減でき、銅イオンの含有量もある程度低減することが可能である。
【０００８】
　しかし、インクジェット記録用インクにより一層の吐出性が産業界から求められている
なかで、前記特許文献１の方法では、前記銅イオンの含有量をより一層低減する方法とし
ては、あと一歩及ぶものではなかった。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００９】
【特許文献１】国際公開２０１２／０８６７８９パンフレット
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【００１０】
　本発明が解決しようとする課題は、コゲーションによるインク吐出不良を引き起こしに
くいインクの製造に使用可能な水性顔料分散液を提供することである。
【課題を解決するための手段】
【００１１】
　本発明は、水性顔料分散液（ａ１）に対し、キレート形成基を有する樹脂（ｂ）を用い
たバッチ式の接触処理を施すことによって得られる水性顔料分散液（ａ２）の製造方法で
あって、前記キレート形成基の全量に対する、塩基性化合物によって中和されたキレート
形成基のモル比が３０モル％未満である樹脂（ｂ）を使用することを特徴とする水性顔料
分散液（ａ２）の製造方法に関するものである。
【発明の効果】
【００１２】
　本発明の製造方法によって得られた水性顔料分散液は、とりわけコゲーションによるイ
ンク吐出不良の原因とされる多価金属イオン、特に銅イオンの含有量を低減することが可
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能である。
【００１３】
　本発明の水性顔料分散液であれば、コゲーションによるインク吐出不良を引き起こしに
くいインクを製造することができる。
【発明を実施するための形態】
【００１４】
　本発明は、水性顔料分散液（ａ１）に対し、キレート形成基を有する樹脂（ｂ）を用い
たバッチ式の接触処理を施す工程を有する水性顔料分散液（ａ２）の製造方法であって、
前記樹脂（ｂ）が、前記キレート形成基の全量に対する、塩基性化合物によって中和され
たキレート形成基のモル比が３０モル％未満の樹脂であることを特徴とする水性顔料分散
液（ａ２）の製造方法である。
【００１５】
　ここで、前記水性顔料分散液（ａ１）は、キレート形成基を有する樹脂（ｂ）を用いた
接触処理を施す前の水性顔料分散液を指し、通常、銅イオン等の多価金属を多く含むもの
を指す。一方、前記水性顔料分散液（ａ２）は、キレート形成基を有する樹脂（ｂ）を用
いた接触処理を施した後の水性顔料分散液を指し、銅イオンを含む多価金属の含有量が低
減されたものを指す。
【００１６】
　本発明は、水性顔料分散液（ａ１）に対し、キレート形成基を有する樹脂（ｂ）を用い
たバッチ式の接触処理を施す工程を有する。
【００１７】
　前記バッチ式の接触処理を施す工程は、例えばキレート形成基を有する樹脂（ｂ）と水
と塩基性化合物とを混合することによってスラリー状の混合物を製造する工程（１）と、
前記工程（１）後に前記混合物と水性顔料分散液（ａ１）とを混合し攪拌する工程（２）
が挙げられる。前記工程（２）において、前記水性顔料分散液（ａ１）に含まれる銅イオ
ン等の多価金属イオンと前記樹脂（ｂ）とが接触し、前記樹脂（ｂ）のキレート形成基と
多価金属イオンとがキレート構造を形成することで、前記多価金属イオンが捕集される。
【００１８】
　前記工程（２）では、例えば攪拌されている前記水性顔料分散液（ａ１）に、前記工程
（１）で得た混合物を供給し、さらに攪拌を継続することが、キレート形成基を有する樹
脂（ｂ）が金属と接触する回数が増えるためにより好ましい。
【００１９】
　また、前記バッチ式の接触処理は、水性顔料分散液（ａ１）や、前記樹脂（ｂ）等を含
む混合物が加温された状態で行うことが、金属樹脂塩や金属化合物が金属イオン化しやす
くなるためにより好ましい。
【００２０】
　前記加温方法としては、前記接触処理に使用できる分散機として加温機能を有するもの
を使用する方法、前記水性顔料分散液（ａ１）や前記水や前記樹脂（ｂ）として加温され
たものを使用する方法が挙げられる。
【００２１】
　前記加温する際の温度は、銅イオンを含む多価金属イオンの捕集（除去）効率をより一
層向上させるうえで３５℃以上であることが好ましく、４０℃以上が好ましい。一方、前
記温度の上限は、水性顔料分散液（ａ２）に含まれる水の蒸発や顔料の変色等を防止する
うえで７０℃であることが好ましく、６５℃であることがより好ましい。
【００２２】
　前記バッチ式の接触処理を行う時間は、キレート形成基を有する樹脂（ｂ）と水性顔料
分散液（ａ１）との接触時間を指し、特に限定はないが、前記接触時間が長いほど銅イオ
ンの捕集効率が高くなる一方で、水性顔料分散液（ａ２）の生産効率を低下させる場合が
ある。そのため、銅イオンを含む多価金属イオンの捕集効率と水性顔料分散液（ａ２）の
生産効率との観点から、捕集効率が常に一定となるように前記接触時間を適宜調整するこ
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とが望ましく、３時間以内であることが好ましい。
【００２３】
　前記水性顔料分散液（ａ１）に含まれる銅イオンは、ｐＨが高い環境において水酸化銅
を形成しやすく、ｐＨが低い環境において銅イオンの状態で存在しやすい。
【００２４】
　前記樹脂（ｂ）が有する未中和のキレート形成基は前記水性顔料分散液（ａ１）のｐＨ
を低くする要素がある。そのため、前記塩基性化合物の使用量は、前記水性顔料分散液（
ａ１）のｐＨを低くし、それに含まれる銅をイオンの状態で存在させ、その結果、前記接
触処理によって捕集される銅を増加させるうえで、できるだけ少ない方が適切である。そ
のため、前記樹脂（ｂ）が有するキレート形成基の全量に対する、塩基性化合物によって
中和されたキレート形成基の割合が３０モル％未満となる範囲で使用する。これにより、
銅イオンが効率よく捕集された水性顔料分散液（ａ２）を得ることができる。
【００２５】
　前記接触処理後、前記水性顔料分散液（ａ２）、及び、銅イオンと前記樹脂（ｂ）との
キレート形成物（錯体）を含む混合物は、ふるい等を通され、前記キレート形成物が除去
される。
【００２６】
　前記ふるいのメッシュは、前記キレート形成物を除去でき、かつ、水性顔料分散液（ａ
２）に含まれる顔料は除去されないような孔径を有するものであることが好ましく、その
孔径は２０μｍ～１５０μｍの範囲であることが好ましく、３０μｍ～１００μｍの範囲
であることがより好ましい。
【００２７】
（キレート形成基を有する樹脂（ｂ））
　前記バッチ式の接触処理で使用するキレート形成基を有する樹脂（ｂ）としては、キレ
ート形成基を有する樹脂（ｂ）のうち、前記キレート形成基の全量に対する、塩基性化合
物によって中和されたキレート形成基のモル比が３０モル％未満である樹脂を使用する。
上記特定の樹脂（ｂ）を使用することによって、水性顔料分散液（ａ１）に含まれる銅イ
オンを含む多価金属イオンを効果的に除去でき、その結果、コゲーションに起因したイン
クの吐出不良を引き起こしにくいインク及びその製造に使用可能な水性顔料分散液（ａ２
）を得ることができる。
【００２８】
　前記キレート形成基の全量に対する、塩基性化合物によって中和されたキレート形成基
のモル比は、０モル～３０モル％の範囲であることが好ましく、０モル～２５モル％の範
囲であることが、水性顔料分散液（ａ１）に含まれる銅イオンを含む多価金属イオンをよ
り一層効果的に除去でき、その結果、コゲーションに起因したインクの吐出不良をより一
層引き起こしにくいインク及びその製造に使用可能な水性顔料分散液（ａ２）を得ること
ができためより好ましい。
【００２９】
　なお、前記キレート形成基の全量に対する、塩基性化合物によって中和されたキレート
形成基のモル比は、下記の方法で測定した値を指す。
【００３０】
　はじめに、前記キレート形成基の全量（ｍｍｏｌ）を算出する。前記キレート形成基の
全量（ｍｍｏｌ）の算出に際し、前記樹脂（ｂ）１ｇが有するキレート形成基の量（ｍｍ
ｏｌ／ｇ）を測定する。具体的には、酢酸銅（ＩＩ）一水和物１．０ｇと、ＪＩＳＫ８３
５５に規定する酢酸６０ｇを純水で溶解させることで混合物を得、前記混合物のｐＨが５
になるように、ＪＩＳＫ８５７６で規定される水酸化ナトリウムを用いて調整した後、全
量が１０００ｍＬになるように純水を供給することによって５ｍｍｏｌ／Ｌの銅水溶液ｘ
を調製する。
【００３１】
　前記銅水溶液ｘの銅の濃度Ｘ（ｍｍｏｌ／Ｌ）を、ＪＩＳＫ０１０２工場排水試験方法
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５２．４に基づきＩＣＰ発光分析法で測定する。
【００３２】
　次に、前記樹脂（ｂ）（固形分）０．１２ｇと、前記銅水溶液ｘ５０ｍＬとを混合した
後、２５℃で１６時間攪拌することによって銅水溶液ｙを調製し、前記銅水溶液ｙに含ま
れる銅濃度Ｙ（ｍｍｏｌ／Ｌ）を、ＪＩＳＫ０１０２工場排水試験方法５２．４に基づき
ＩＣＰ発光分析法で測定する。
【００３３】
　前記銅濃度Ｘ、銅濃度Ｙ及び下記式に基づいて前記樹脂（ｂ）１ｇが有するキレート形
成基の量（ｍｍｏｌ／ｇ）を算出する。
【００３４】
　［前記樹脂（ｂ）１ｇが有するキレート形成基の量（ｍｍｏｌ／ｇ）＝{（Ｘ－Ｙ）×
５０×１００}／｛１０００×０．１２×（１００－Ｚ）｝］
　なお、前記式中のＺは、樹脂（ｂ）の水分含有率（質量％）を表す。具体的には、前記
測定に使用した樹脂（ｂ）と同一の樹脂（ｂ）約５ｇを秤量瓶に取り、直ちに蓋をして正
確に秤量し質量（ｚ１）を得る。次に、前記瓶の蓋を開けて１０５℃で２時間乾燥し、デ
シケーターで放冷した後の質量（ｚ２）を測定する。前記質量（ｚ１）－質量（ｚ２）を
、樹脂（ｂ）の水分含有率（質量％）とした。
【００３５】
　次に、前記樹脂（ｂ）の使用量Ａ（ｇ）と下記式に基づき前記キレート形成基の全量（
ｍｍｏｌ）を算出する。
【００３６】
　キレート形成基の全量（ｍｍｏｌ）＝［前記樹脂（ｂ）１ｇが有するキレート形成基の
量（ｍｍｏｌ／ｇ）］×Ａ×２
　また、「キレート形成基の全量（ｍｍｏｌ）」の算出に用いたものと同じ樹脂（ｂ）を
用意し、前記樹脂（ｂ）と塩基性化合物とを混合することによって、前記樹脂（ｂ）が有
するキレート形成基の一部を中和する。
【００３７】
　前記中和に使用した塩基性化合物の使用量の全量がキレート形成基の中和に消費される
ことから、その使用量に基づき「塩基性化合物によって中和されたキレート形成基の量（
ｍｍｏｌ）」を算出する。
【００３８】
　前記「キレート形成基の全量（ｍｍｏｌ）」と「塩基性化合物によって中和されたキレ
ート形成基の量（ｍｍｏｌ）」と、下記式に基づいて「前記キレート形成基の全量に対す
る、塩基性化合物によって中和されたキレート形成基のモル比」を算出する。
【００３９】
　［キレート形成基の全量（ｍｍｏｌ）に対する、塩基性化合物によって中和されたキレ
ート形成基のモル比］＝［（塩基性化合物によって中和されたキレート形成基の量（ｍｍ
ｏｌ）／キレート形成基の全量（ｍｍｏｌ））］
【００４０】
　前記キレート形成基は、前記塩基性化合物によって中和された官能基、前記塩基性化合
物によって中和されていない官能基、及び、前記水性顔料分散体（ａ１）に含まれる多価
金属イオンとキレート（錯体）を形成した官能基（構造）を指す。
【００４１】
　前記樹脂（ｂ）が有するキレート形成基としては、例えばカルボン酸基、アミノカルボ
ン酸基、アミノポリカルボン酸基、アミノ基、ヒドロキシルアミン基、リン酸基、チオー
ル基、ヒドロキシル基等が挙げられ、とりわけアミノポリカルボン酸基が、前記多価金属
イオン、とりわけ銅イオンを効果的に捕集できるためより好ましい。
【００４２】
　前記アミノポリカルボン酸基としては、イミノジ酢酸型、エチレンジアミン四酢酸型、
グルタミン酸二酢酸、エチレンジアミン二コハク型、トリエチレンテトラアミン六酢酸型
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、ニトリロ三酢酸型等が挙げられる。
【００４３】
　前記キレート形成基を有する樹脂（ｂ）としては、例えばセルロース、ポリスチレン－
ジビニルベンゼン共重合体、ポリアクリロニトリル、ポリエチレン、ポリメタクリレート
、フェノール樹脂等のうち、前記キレート形成基を有するものを使用することができる。
【００４４】
　前記キレート形成基を有する樹脂（ｂ）の形状は、粒子状、繊維状、針状、ビーズ状で
あるものを使用できるが、なかでも、繊維状の樹脂を使用することが、バッチ式の接触処
理において水性顔料分散液（ａ１）中に前記樹脂（ｂ）が分散しやすく、水性顔料分散液
（ａ１）に含まれる銅イオン等の多価金属イオンと前記樹脂（ｂ）とが接触する確率が向
上し、その結果、前記多価金属イオンを効率よく捕集することが可能になるため好ましい
。
【００４５】
　前記キレート形成基を有する樹脂（ｂ）の市販品としては、例えばイミノジ酢酸型キレ
ート樹脂であるキレストファイバーＩＲＹ―ＬＷシリーズ（キレスト社製）、ダイヤイオ
ンＣＲ１１（三菱化学社製）、アンバーライトＩＲＣ７４８（オルガノ社製）等が挙げら
れる。
【００４６】
　本発明の水性顔料分散液（ａ２）の製造方法によって除去される多価金属イオンとして
は、主に銅イオンであるが、そのほかにもカルシウムイオン、クロムイオン、ニッケルイ
オン、鉄イオン、バリウムイオン、ストロンチウムイオン、マグネシウムイオン、アルミ
ニウムイオン、亜鉛イオン等が挙げられる。
【００４７】
　前記水性顔料分散液（ａ１）中には、前記したように多価金属がイオンとして存在して
もよく、多価金属樹脂塩、多価金属単体、多価金属化合物として存在してもよい。なお、
前記多価金属
　なお、顔料の化学構造に組み込まれた多価金属は、今般の接触処理によって除去される
不純物ではない。例えばＣ．Ｉ．ピグメントブルー１５：３は化学構造に銅が組み込まれ
ている。本発明においては、Ｃ．Ｉ．ピグメントブルー１５：３を用いた分散液において
、銅を捕集した量は、接触処理後のキレート形成基を有する樹脂（ｂ）を十分に洗浄して
、１Ｎの塩酸で銅を脱離させた溶液から算出している。
【００４８】
（水性顔料分散液（ａ１））
　本発明で使用する水性顔料分散液（ａ１）としては、例えば顔料、アニオン性基を有す
る樹脂等の顔料分散樹脂、前記アニオン性基の中和に使用する塩基性化合物等を含有する
ものを使用することができる。前記水性顔料分散液（ａ１）は前記顔料に由来する多価金
属イオンが多く含まれているものを指す。
【００４９】
　前記水性顔料分散液（ａ１）中に存在する多価金属イオンの量は、使用する原材料（顔
料等）のロットによって大きく異なる場合がある。インクの製造に使用する水性顔料分散
液としては、多価金属イオンの含有量が少ないものを使用することが好ましく、また、前
記含有量が平準化された（ばらつきの少ない）ものを使用することが好ましい。
【００５０】
（顔料）
　前記顔料としては、特に限定されず公知の有機顔料、無機顔料を使用することができる
。また、前記顔料としては、未処理顔料、処理顔料を使用することができる。具体的には
、前記顔料としては、水や水溶性有機溶剤に分散可能な無機顔料や有機顔料を使用するこ
とができる。
【００５１】
　前記無機顔料としては、例えば、酸化鉄、カーボンブラック等を使用することができる
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。前記カーボンブラックとしては、コンタクト法、ファーネス法、サーマル法等の公知の
方法によって製造されたカーボンブラックを使用することができる。
【００５２】
　また、前記有機顔料としては、アゾ顔料（アゾレーキ、不溶性アゾ顔料、縮合アゾ顔料
、キレートアゾ顔料などを含む）、多環式顔料（例えば、フタロシアニン顔料、ペリレン
顔料、ペリノン顔料、アントラキノン顔料、キナクリドン顔料、ジオキサジン顔料、チオ
インジゴ顔料、イソインドリノン顔料、キノフラロン顔料など）、染料キレート（例えば
、塩基性染料型キレート、酸性染料型キレートなど）、ニトロ顔料、ニトロソ顔料、アニ
リンブラックなどを使用することができる。
【００５３】
　ブラックインクに使用される顔料としては、カーボンブラックとして、三菱化学社製の
Ｎｏ．２３００、Ｎｏ．２２００Ｂ、Ｎｏ．９９５、Ｎｏ．９９０、Ｎｏ．９００、Ｎｏ
．９６０、　Ｎｏ．９８０、Ｎｏ．３３、Ｎｏ．４０、Ｎｏ，４５、Ｎｏ．４５Ｌ、Ｎｏ
．５２、ＨＣＦ８８、ＭＡ７、ＭＡ８、ＭＡ１００、等が、コロンビア社製のＲａｖｅｎ
５７５０、Ｒａｖｅｎ５２５０、Ｒａｖｅｎ５０００、Ｒａｖｅｎ３５００、Ｒａｖｅｎ
１２５５、Ｒａｖｅｎ７００等が、キャボット社製のＲｅｇａｌ　４００Ｒ、Ｒｅｇａｌ
　３３０Ｒ、Ｒｅｇａｌ　６６０Ｒ、Ｍｏｇｕｌ　Ｌ、Ｍｏｇｕｌ　７００、Ｍｏｎａｒ
ｃｈ８００、Ｍｏｎａｒｃｈ８８０、Ｍｏｎａｒｃｈ９００、Ｍｏｎａｒｃｈ１０００、
Ｍｏｎａｒｃｈ１１００、Ｍｏｎａｒｃｈ１３００、Ｍｏｎａｒｃｈ１４００等が、デグ
サ社製のＣｏｌｏｒ　Ｂｌａｃｋ　ＦＷ１、同ＦＷ２、同ＦＷ２Ｖ、同ＦＷ１８、同ＦＷ
２００、同Ｓ１５０、同Ｓ１６０、同Ｓ１７０、Ｐｒｉｎｔｅｘ　３５、同Ｕ、同Ｖ、同
１４００Ｕ、Ｓｐｅｃｉａｌ　Ｂｌａｃｋ　６、同５、同４、同４Ａ、ＮＩＰＥＸ１５０
、ＮＩＰＥＸ１６０、ＮＩＰＥＸ１７０、ＮＩＰＥＸ１８０、ＮＩＰＥＸ９５、ＮＩＰＥ
Ｘ９０、ＮＩＰＥＸ８５、ＮＩＰＥＸ８０、ＮＩＰＥＸ７５等が挙げられる。
【００５４】
　またイエローインクに使用される顔料の具体例としては、Ｃ．Ｉ．ピグメントイエロー
１、２、１２、１３、１４、１６、１７、７３、７４、７５、８３、９３、９５、９７、
９８、１０９、１１０、１１４、１２０、１２８、１２９、１３８、１５０、１５１、１
５４、１５５、１７４、１８０、１８５等が挙げられる。
【００５５】
　また、マゼンタインクに使用される顔料の具体例としては、Ｃ．Ｉ．ピグメントレッド
５、７、１２、４８（Ｃａ）、４８（Ｍｎ）、５７（Ｃａ）、５７：１、１１２、１２２
、１２３、１４６、１５０、１６８、１７６、１８４、１８５、２０２、２０９、２１３
、２６９、２８２、Ｃ．Ｉ．ピグメントバイオレット１９等が挙げられる。
【００５６】
　また、シアンインクに使用される顔料の具体例としては、Ｃ．Ｉ．ピグメントブルー１
、２、３、１５、１５：３、１５：４、１５：６、１６、２２、６０、６３、６６等が挙
げられる。
【００５７】
　また、前記顔料としては、自己分散型顔料を使用してもよい。前記自己分散型顔料とし
ては、顔料分散剤を使用せずに顔料と水との混合物（顔料濃度１０質量％）を２５℃環境
下に９０日間保存した際の顔料の粒径変化率が‐３０％～＋３０％の範囲内であるものを
使用することができる。
【００５８】
　前記親水基は、－ＯＭ、－ＣＯＯＭ、－ＳＯ３Ｍ、－ＳＯ２Ｍ、－ＳＯ２ＮＨ２、－Ｒ
ＳＯ２Ｍ、－ＰＯ３ＨＭ、－ＰＯ３Ｍ２、－ＳＯ２ＮＨＣＯＲ、－ＮＨ３、及び－ＮＲ３

からなる群から選択される一以上の親水基、すなわちアニオン性親水性官能基であること
が好ましい。なお、これらの式中のＭは互いに独立して、水素原子、アルカリ金属、アン
モニウム、置換基を有していてもよいフェニル基、又は有機アンモニウムを表す。また、
これらの式中のＲは互いに独立して、炭素原子数１～１２のアルキル基又は置換基を有し
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ていてもよいアリール基を表す。
【００５９】
　自己分散型顔料は、例えば、顔料に物理的処理または化学的処理を施すことで、前記親
水基を顔料の表面に結合（グラフト）させることにより製造される。当該物理的処理とし
ては、例えば真空プラズマ処理等が例示できる。また、当該化学的処理としては、例えば
水中で酸化剤により酸化する湿式酸化法や、ｐ－アミノ安息香酸を顔料表面に結合させる
ことによりフェニル基を介してカルボキシル基を結合させる方法等が例示できる。
【００６０】
　前記顔料としては、ドライパウダー及びウェットケーキのいずれも用いることができる
。また、これらの顔料は、単独または２種以上組合せ使用することができる。顔料を２種
以上組み合わせ使用する場合には、それらの混合物、または、固溶体を使用することがで
きる。
【００６１】
　本発明で使用する顔料は、その一次粒子径が２５μｍ以下のものからなる顔料が好まし
く、１μｍ以下のものからなる顔料が特に好ましい。粒子径がこの範囲にあれば、顔料の
沈降が発生しにくく、顔料分散性が良好となる。前記粒子径の測定は、例えば透過型電子
顕微鏡（ＴＥＭ）又は走査型電子顕微鏡（ＳＥＭ）を使用して測定した値を採用すること
ができる。
【００６２】
（顔料分散樹脂）
　顔料分散樹脂としては、例えばアニオン性基を有する樹脂を使用することができる。
【００６３】
　前記アニオン性基を有する樹脂としては、カルボキシル基、スルホン酸基、リン酸基、
又はそれらの塩などのアニオン性基を有する樹脂を使用することができる。
【００６４】
　アニオン性基を有する樹脂としては、例えばアニオン性基を有するポリビニル系樹脂、
アニオン性基を有するポリエステル系樹脂、アニオン性基を有するアミノ系樹脂、アニオ
ン性基を有するアクリル系共重合体、アニオン性基を有するエポキシ系樹脂、アニオン性
基を有するポリウレタン系樹脂、アニオン性基を有するポリエーテル系樹脂、アニオン性
基を有するポリアミド系樹脂、アニオン性基を有する不飽和ポリエステル系樹脂、アニオ
ン性基を有するフェノール系樹脂、アニオン性基を有するシリコーン系樹脂、アニオン性
基を有するフッ素系高分子化合物等が挙げられる。
【００６５】
　なかでも、アニオン性基を有するアクリル系共重合体やアニオン性基を有するポリウレ
タン樹脂は、原料が豊富であり設計の容易であること、顔料分散機能に優れることから好
ましい。
【００６６】
　前記アニオン性基を有するアクリル系共重合体としては、例えばスチレン－（メタ）ア
クリル酸共重合体、スチレン－（メタ）アクリル酸エステル－（メタ）アクリル酸共重合
体、（メタ）アクリル酸エステル－（メタ）アクリル酸共重合体等を使用することができ
る。
【００６７】
　前記アニオン性基を有するアクリル系共重合体の製造に使用可能なアニオン性基を有す
る単量体としては、例えばアクリル酸、メタクリル酸、α－エチルアクリル酸、クロトン
酸、マレイン酸、フマル酸等を使用することができる。
【００６８】
　前記スチレン－（メタ）アクリル酸系共重合体としては、前記スチレン－（メタ）アク
リル酸系共重合体の全量に対して、スチレン系モノマーに由来する構造を好ましくは３０
質量％以上、より好ましくは５０質量％以上含有するものを使用することができる。これ
により、前記共重合体の疎水性が増加し、前記共重合体がより強固に顔料へ被覆し、その
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結果、例えばサーマルジェット方式のインクジェット記録法にも使用可能で、分散安定性
及び吐出安定性に優れたインクを得ることができる。
【００６９】
　前記アニオン性基を含有する樹脂は、水中で安定した顔料表面の被覆を形成することが
好ましく、顔料表面に対してその疎水性部分で良好に吸着し顔料表面を良好に被覆でき、
かつアニオン性基が少なくとも部分中和されたときに安定した水分散性を有することが好
ましい。したがって、アニオン性基を含有する樹脂の酸価は、６０～３００ｍｇＫＯＨ／
ｇが好ましく、８０～２５０ｍｇＫＯＨ／ｇがより好ましく、１００～２００ｍｇＫＯＨ
／ｇの範囲であると印刷物の耐水性が向上する観点からより一層好ましい。なお、酸価と
は、アニオン性基を含有する樹脂１ｇを中和するに必要な水酸化カリウム（ＫＯＨ）のミ
リグラム（ｍｇ）数であり、ｍｇＫＯＨ／ｇにて示す量である。
【００７０】
　前記アニオン性基を含有する樹脂の重量平均分子量は、５,０００以上２０,０００以下
の範囲が好ましく、５,０００～１５,０００の範囲が長期保存安定性を向上させ吐出安定
性を向上させるうえでより好ましい。
【００７１】
　また、前記アニオン性基を含有する樹脂のガラス転移点（Ｔｇ）は、５０℃以上１５０
℃以下が好ましく、７０℃以上１３０℃以下であることがより好ましい。
【００７２】
　ガラス転移点が５０℃以上ならば、印字品の耐水性も向上する。当然ながら、該水性イ
ンクの熱安定性も向上するので、サーマルジェットタイプのインクジェット記録に用いた
場合でも、加熱によって吐出不良を引き起こすようなインク物性の変化を生じにくく、好
ましい。
【００７３】
　なお、前記アニオン性基を含有する樹脂のガラス転移点は、アニオン性基を含有する樹
脂の組成より計算で求められる値である。
【００７４】
　前記アニオン性基を有するポリウレタン樹脂は、具体的には、カルボキシ基やスルホン
酸基等のアニオン性基を有するポリオールとポリイソシアネート、さらに必要に応じてア
ニオン性基を有さないポリオールや鎖伸長剤を反応させて得たウレタン樹脂があげられる
。
【００７５】
　本発明で使用するカルボキシ基を有するポリオールとしては、例えば、多価アルコール
と多塩基酸無水物との反応によって得られるエステル、２，２－ジメチロール乳酸、２，
２－ジメチロールプロピオン酸、２，２－ジメチロールブタン酸、２，２－ジメチロール
吉草酸などのジヒドロキシアルカン酸等が挙げられる。好ましい化合物としては２，２－
ジメチロールプロピオン酸、２，２－ジメチロールブタン酸が挙げられる。中でも、ジメ
チロールプロピオン酸、又はジメチロールブタン酸の入手が容易であり好ましい。
また、スルホン酸基を有するポリオールとしては、例えば５－スルホイソフタル酸、スル
ホテレフタル酸、４－スルホフタル酸、５［４－スルホフェノキシ］イソフタル酸等のジ
カルボン酸、及びそれらの塩と、前記低分子量ポリオールとを反応させて得られるポリエ
ステルポリオールが挙げられる。 
【００７６】
　本発明で使用するポリイソシアネートとしては、例えばヘキサメチレンジイソシアネー
ト、２，２，４－トリメチルヘキサメチレンジイソシアネート等の脂肪族ジイソシアネー
卜化合物、イソホロンジイソシアネー卜、水添キシリレンジイソシアネート、４，４－シ
クロヘキシルメタンジイソシアネート等の脂環族ジイソシアネー卜化合物、キシリレンジ
イソシアネート、テトラメチルキシレンジイソシアネー卜等の芳香脂肪族ジイソシアネー
卜化合物、トルイレンジイソシアネー卜、フェニルメタンジイソシアネート等の芳香族ジ
イソシアネー卜が挙げられる。なかでも、前記ポリイソシアネートとしては、脂肪族ジイ
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ソシアネート化合物または脂環族ジイソシアネートを使用することが、耐光変色性に優れ
た印刷物を得るうえで好ましい。
【００７７】
　また、アニオン性基を有さないポリオールとしては、例えば、ポリエステルポリオール
、ポリエーテルポリオール、ポリヒドロキシポリカーボネート、ポリヒドロキシポリアセ
タール、ポリヒドロキシポリアクリレート、ポリヒドロキシポリエステルアミドおよびポ
リヒドロキシポリチオエーテルが挙げられる。中でも、ポリエステルポリオール、ポリエ
ーテルポリオールおよびポリヒドロキシポリカーボネートが好ましい。これらのポリオー
ルは１種のみを反応させてもよく、数種を混合して反応させてもよい。
【００７８】
　また前記ポリオールのほか、印字物における皮膜硬度の調整等を目的として、低分子量
のジオールを適宜併用しても良い。例としては、エチレングリコール、ジエチレングリコ
ール、プロピレングリコール、ジプロピレングリコール、１，２－プロパンジオール、１
，３－プロパンジオール、１，４－ブタンジオール等が挙げられる。
【００７９】
　本発明で使用する鎖伸長剤は、例えばエチレングリコール、プロピレングリコール、１
，４－ブタンジオール、１，６－ヘキサンジオール、１，９－ノナンジオール、１，４－
ビス（β－ヒドロキシエトキシ）ベンゼン、１，４－シクロヘキサンジオール、キシリレ
ングリコール等のジオール類、エチレンジアミン、プロピレンジアミン、キシリレンジア
ミン、イソホロンジアミン、４，４’－ジアミノジフェニルメタン、トリレンジアミン、
４，４’－ジアミノジシクロヘキシルメタン等のジアミン類の１種または２種以上を使用
することができる。
【００８０】
　前記ウレタン樹脂は、例えば無溶剤下または有機溶剤の存在下で、前記ポリオールと前
記ポリイソシアネートとを反応させ、次いで、前記塩基性化合物等を用いて中和し、前記
中和物と水性媒体とを混合する際に、必要に応じて鎖伸長剤を混合し、反応させることに
よって製造することができる。
【００８１】
　前記ポリオールとポリイソシアネートとの反応は、例えば、前記ポリオールが有する水
酸基に対する、前記ポリイソシアネートが有するイソシアネート基の当量割合が、０．８
～２．５の範囲で行うことが好ましく、０．９～１．５の範囲で行うことがより好ましい
。
【００８２】
　本発明において、アニオン性基を有するウレタン樹脂の重量平均分子量は５，０００～
５００，０００の範囲内であることが好ましく、１０，０００～２００，０００のものを
使用することがより好ましく、１５，０００～１００，０００のものを使用することが特
に好ましい。
【００８３】
　ここで重量平均分子量とはＧＰＣ（ゲル浸透クロマトグラフィー）法で測定される値で
あり、標準物質として使用するポリスチレンの分子量に換算した値である。
【００８４】
　また、前記ウレタン樹脂としては、２～２００（ｍｇＫＯＨ／ｇ）の範囲の酸価を有す
るものを使用することが好ましく、２～１００（ｍｇＫＯＨ／ｇ）の範囲であることが、
ウレタン樹脂の水分散安定性を向上させ、顔料分散性を向上させ、印刷物の耐水性を向上
させるうえでより好ましい。なお、酸価とは、アニオン性基を含有する樹脂１ｇを中和す
るに必要な水酸化カリウム（ＫＯＨ）のミリグラム（ｍｇ）数であり、ｍｇＫＯＨ／ｇに
て示す量である。
【００８５】
（塩基性化合物）
　塩基性化合物は、前記アニオン性基を含有する樹脂のアニオン性基を中和する目的で使
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用する。塩基性化合物としては公知のものを使用でき、例えばカリウム、ナトリウムなど
のアルカリ金属の水酸化物；カリウム、ナトリウムなどのアルカリ金属の炭酸塩；カルシ
ウム、バリウムなどのアルカリ土類金属などの炭酸塩；水酸化アンモニウム等の無機系塩
基性化合物や、トリエタノールアミン、Ｎ，Ｎ－ジメタノールアミン、Ｎ－アミノエチル
エタノールアミン、ジメチルエタノールアミン、Ｎ－Ｎ－ブチルジエタノールアミンなど
のアミノアルコール類、モルホリン、Ｎ－メチルモルホリン、Ｎ－エチルモルホリンなど
のモルホリン類、Ｎ－（２－ヒドロキシエチル）ピペラジン、ピペラジンヘキサハイドレ
ートなどのピペラジン等の有機系塩基性化合物が挙げられる。なかでも、水酸化カリウム
、水酸化ナトリウム、水酸化リチウムに代表されるアルカリ金属水酸化物は、水性顔料分
散液の低粘度化に寄与し、インクジェット記録用インクの吐出安定性の面から好ましく、
特に水酸化カリウムが好ましい。
【００８６】
　前記塩基性化合物は、前記アニオン性基を含有する樹脂のアニオン性基の中和率が好ま
しくは５０モル％以上２００モル％以下、より好ましくは８０モル％以上１２０モル％以
下となる範囲で使用することができる。
【００８７】
（水）
　本発明で使用する水は、イオン交換水、限外濾過水、逆浸透水、蒸留水等の純水、また
は超純水を用いることができる。また、紫外線照射、または過酸化水素添加などにより滅
菌した水を用いることにより得られた水性顔料分散液やそれを使用したインク等を長期保
存する場合にカビまたはバクテリアの発生を防止することができるので好適である。
【００８８】
　前記水性顔料分散液（ａ１）としては、例えば以下の方法で製造することができる。
（１）予め顔料、アニオン性基を含有する樹脂等の顔料分散樹脂、及び、塩基性化合物等
を含有する顔料混練物を製造し、それを水で希釈する方法
（２）顔料、アニオン性基を含有する樹脂等の顔料分散樹脂、及び、塩基性化合物を含む
混合物を、水を含む水性媒体中に分散させる方法
（３）メチルエチルケトン、テトラヒドロフラン等の水との相溶性を有する有機溶剤中に
、アニオン性基を含有する樹脂等の顔料分散樹脂及び塩基性化合物等を溶解し、顔料を添
加した後、攪拌または分散装置を用いて前記顔料を前記有機溶液中に分散させ、次いで、
前記分散物を前記水性媒体中に転相乳化した後、前記有機溶剤を留去する方法
　前記製造方法としては、前記（１）の方法を採用することが、顔料濃度の高い水性顔料
分散液を得やすいため好ましく、前記（２）の方法は簡便であるため好ましい。
【００８９】
　前記方法（１）としては、具体的には、顔料、アニオン性基を含有する樹脂等の顔料分
散樹脂及び塩基性化合物を含む混合物を用意し、それを混練機で混練することによって顔
料混練物を製造する工程、ならびに、前記顔料混練物を、水を含有する水性媒体で希釈す
る工程を有する方法が挙げられる。前記混練機を用い強いせん断力を与えることによって
、前記顔料を微細化することができ、その結果、顔料濃度の高い水性顔料分散液を得るこ
とができる。
【００９０】
　前記混練機としては、ロールミル、ヘンシェルミキサー、加圧ニーダー、インテンシブ
ミキサー、バンバリーミキサー、プラネタリーミキサー等が挙げられる。
【００９１】
　前記混練する際の温度は、顔料混練物に十分なせん断力が加わるように、アニオン性基
を有する樹脂等の顔料分散樹脂のガラス転移点等の温度特性を考慮して適宜調整すること
ができる。具体的には、前記温度は、アニオン性基を有する樹脂のガラス転移点より低く
、かつ前記ガラス転移点との温度差が５０℃より小さい範囲で行うことが好ましい。
【００９２】
　前記方法で得られた顔料混練物を、水を含有する水性媒体で希釈する工程としては、例
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えば前記工程で得られた顔料混練物に前記水性媒体を供給しながら攪拌または分散するこ
とで、顔料混練物が希釈された水性顔料分散液を得ることができる。
【００９３】
　前記水性媒体は、前記顔料ペーストを含む混練機に供給してもよく、前記工程で得られ
た顔料ペーストを攪拌機等に移動させ、前記攪拌機に供給しても良い。
【００９４】
　前記攪拌機としては、ロールミル、ヘンシェルミキサー、加圧ニーダー、インテンシブ
ミキサー、バンバリーミキサー、プラネタリーミキサー等の混練機をそのまま使用するほ
か、ペイントシェーカー、ビーズミル、サンドミル、ボールミル、アトライター、バスケ
ットミル、サンドグラインダー、ダイノーミル、ディスパーマット、ＳＣミル、スパイク
ミル、アジテーターミル、ジュースミキサー、高圧ホモジナイザー、超音波ホモジナイザ
ー、ナノマイザー、デゾルバー、ディスパー、高速インペラー分散機等などがあげられる
。
【００９５】
　また、前記方法（２）は、顔料、顔料分散樹脂、及び、塩基性化合物を含む混合物を、
前記水性媒体中に分散させる方法であって、前記分散法としては、メディアレス分散法が
挙げられる。メディアレス分散法としては、具体的には、超音波分散法、高速ディスクイ
ンペラー、コロイドミル、ロールミル、高圧ホモジナイザー、ナノマイザー、アルティマ
イザー等を用いる分散法が挙げられるが、生産性やメディアの摩耗によるコンタミ(異物
の混入や汚染)などを考慮すると超音波分散法が好ましい。
【００９６】
（水性顔料分散液（ａ２））
　前記銅イオン等の多価金属を多く含む水性顔料分散液（ａ１）を、前記バッチ式の接触
処理することによって得られた水性顔料分散液（ａ２）は、水性顔料分散液（ａ１）と比
較して、多価金属の量が大幅に減少したものである。
【００９７】
　とりわけ、銅イオンの含有量が低減された水性顔料分散液（ａ２）は、サーマル方式の
インクジェットプリンターにおけるコゲーションを抑制、インクジェットインクの各種原
料等と金属塩、樹脂塩の抑制による吐出信頼性を向上することのできるインクの製造に使
用可能である。
【実施例】
【００９８】
　アニオン性基を含有するスチレンアクリル樹脂Ａとしては、モノマー組成比がスチレン
／メタアクリル酸／アクリル酸＝７７／１３／１０（質量比）であり、重量平均分子量が
１１０００であり、酸価が１５０ｍｇＫＯＨ／ｇであるスチレンアクリル樹脂を使用した
。
【００９９】
　前記キレート形成基の全量に対する、塩基性化合物によって中和されたキレート形成基
のモル比は、下記の方法で測定した。
【０１００】
　はじめに、前記キレート形成基の全量（ｍｍｏｌ）を算出した。前記キレート形成基の
全量（ｍｍｏｌ）の算出に際し、前記樹脂（ｂ）１ｇが有するキレート形成基の量（ｍｍ
ｏｌ／ｇ）を測定した。具体的には、酢酸銅（ＩＩ）一水和物１．０ｇと、ＪＩＳＫ８３
５５に規定する酢酸６０ｇを純水で溶解させることで混合物を得、前記混合物のｐＨが５
になるように、ＪＩＳＫ８５７６で規定される水酸化ナトリウムを用いて調整した後、全
量が１０００ｍＬになるように純水を供給することによって５ｍｍｏｌ／Ｌの銅水溶液ｘ
を調製した。
【０１０１】
　前記銅水溶液ｘの銅の濃度Ｘ（ｍｍｏｌ／Ｌ）を、ＪＩＳＫ０１０２工場排水試験方法
５２．４に基づきＩＣＰ発光分析法で測定した。
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【０１０２】
　次に、前記樹脂（ｂ）（固形分）０．１２ｇと、前記銅水溶液ｘ５０ｍｌとを混合した
後、２５℃で１６時間攪拌することによって銅水溶液ｙを調製し、前記銅水溶液ｙに含ま
れる銅濃度Ｙ（ｍｍｏｌ／Ｌ）を、ＪＩＳＫ０１０２工場排水試験方法５２．４に基づき
ＩＣＰ発光分析法で測定した。
【０１０３】
　前記銅濃度Ｘ、銅濃度Ｙ及び下記式に基づいて前記樹脂（ｂ）１ｇが有するキレート形
成基の量（ｍｍｏｌ／ｇ）を算出した。
【０１０４】
　［前記樹脂（ｂ）１ｇが有するキレート形成基の量（ｍｍｏｌ／ｇ）＝{（Ｘ－Ｙ）×
５０×１００}／｛１０００×０．１２×（１００－Ｚ）｝］
　なお、前記式中のＺは、樹脂（ｂ）の水分含有率（質量％）を表す。具体的には、前記
測定に使用した樹脂（ｂ）と同一の樹脂（ｂ）約５ｇを秤量瓶に取り、直ちに蓋をして正
確に秤量し質量（ｚ１）を得た。次に、前記瓶の蓋を開けて１０５℃で２時間乾燥し、デ
シケーターで放冷した後の質量（ｚ２）を測定した。前記質量（ｚ１）－質量（ｚ２）を
、樹脂（ｂ）の水分含有率（質量％）とした。
【０１０５】
　次に、前記樹脂（ｂ）の使用量Ａ（ｇ）と下記式に基づき前記キレート形成基の全量（
ｍｍｏｌ）を算出した。
【０１０６】
　キレート形成基の全量（ｍｍｏｌ）＝［前記樹脂（ｂ）１ｇが有するキレート形成基の
量（ｍｍｏｌ／ｇ）］×Ａ×２
　また、「キレート形成基の全量（ｍｍｏｌ）」の算出に用いたものと同じ樹脂（ｂ）を
用意し、前記樹脂（ｂ）と塩基性化合物とを混合することによって、前記樹脂（ｂ）が有
するキレート形成基の一部を中和した。
【０１０７】
　前記中和に使用した塩基性化合物の使用量の全量がキレート形成基の中和に消費される
ことから、その使用量に基づき「塩基性化合物によって中和されたキレート形成基の量（
ｍｍｏｌ）」を算出した。
【０１０８】
　前記「キレート形成基の全量（ｍｍｏｌ）」と「塩基性化合物によって中和されたキレ
ート形成基の量（ｍｍｏｌ）」と、下記式に基づいて「前記キレート形成基の全量に対す
る、塩基性化合物によって中和されたキレート形成基のモル比」を算出した。
【０１０９】
　［キレート形成基の全量（ｍｍｏｌ）に対する、塩基性化合物によって中和されたキレ
ート形成基のモル比］＝［（塩基性化合物によって中和されたキレート形成基の量（ｍｍ
ｏｌ）／キレート形成基の全量（ｍｍｏｌ））］
【０１１０】
　本発明の実施例で使用するキレストファイバーＩＲＹ－ＬＷ（キレスト社製、イミノジ
酢酸型キレート樹脂、固形分５２．５質量％）の固形分１ｇが有するキレート形成基量は
、上記方法で算出したところ１．２６ｍｍｏｌ／ｇであった。
【０１１１】
　例えばキレストファイバーＩＲＹ－ＬＷ５．５３ｇを使用し、４８質量％水酸化カリウ
ムを０．１７ｇ使用することによって、キレート形成基の全量（ｍｍｏｌ）に対する、塩
基性化合物によって中和されたキレート形成基のモル比が２０質量％である樹脂（ｂ）を
調製した。
【０１１２】
　温度計、窒素ガス導入管及び攪拌機を備えた窒素置換された容器中にメチルエチルケト
ン６４．２質量部を加え、前記メチルエチルケトン中で、２，２－ジメチロールプロピオ
ン酸１８．４質量部及びイソホロンジイソシアネート３３．９質量部を混合し、８０℃で
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４時間反応させた。前記反応後、メチルエチルケトンを３８．２質量部供給し、６０℃以
下に冷却した後、ポリエーテルポリオール（「ＰＴＭＧ２０００」三菱化学株式会社製の
ポリテトラメチレングリコール、数平均分子量１０００）１４０．１質量部及びジブチル
錫ジラウリレート（以下ＤＢＴＤＬ）０．０１質量部を追加し、８０℃で反応を継続させ
た。
【０１１３】
　前記反応物の重量平均分子量が２００００から５００００の範囲に達したことを確認し
た後、メタノール１．３質量部を投入することによって反応を終了し、メチルエチルケト
ン４１．６質量部を追加することによってウレタン樹脂の有機溶剤溶液を得た。
【０１１４】
　前記ウレタン樹脂の有機溶剤溶液に５０質量％水酸化カリウム水溶液１５．１質量部を
加えることによって、前記ウレタン樹脂が有するカルボキシル基の一部または全部を中和
し、次いで水８４８．５質量部を加え十分に攪拌することによって、ウレタン樹脂とメチ
ルエチルケトンと水とを含み、前記ウレタン樹脂が前記水中に分散又は溶解した混合物を
得た。
【０１１５】
　前記混合物を約２時間エージングした後、前記混合物中にサーフィノール４４０（エア
ープロダクツ社製、アセチレングリコールのエチレンオキサイド付加物、不揮発分１００
質量％）０．０７質量部を加え、約２０分攪拌し、１～５０ｋＰａの減圧条件下で蒸留し
た。
【０１１６】
　前記混合物中に含まれるメチルエチルケトンの１４４質量部を除去できたことを確認し
た後、前記減圧下でサーフィノール４４０（エアープロダクツ社製）０．０３質量部を追
加し、減圧蒸留を継続した。
【０１１７】
　次に、前記混合物中に含まれる水の１４７質量部を脱水したことを確認し前記減圧蒸留
を終了した後、水を加えることによって不揮発分２０質量％のポリウレタン樹脂Ｂの水溶
液１０００質量部を得た。
【０１１８】
　なお、前記重量平均分子量は以下の測定条件で得られたものである。
（ＧＰＣ測定条件）
　前記スチレンアクリル樹脂Ａ及びポリウレタン樹脂Ｂの重量平均分子量は、ＧＰＣ(ゲ
ル・浸透・クロマトグラフィー)法で測定された値であり、ポリスチレン分子量に換算し
た値である。測定条件は以下の通りである。
送液ポンプ：ＬＣ－９Ａ
システムコントローラー：ＳＬＣ－６Ｂ
オートインジェクター：Ｓ１Ｌ－６Ｂ
検出器：ＲＩＤ－６Ａ
　以上　(株)島津製作所製
データ処理ソフト：Ｓｉｃ４８０ＩＩデータステーション（システムインスツルメンツ　
社製）。
カラム：ＧＬ－Ｒ４００（ガードカラム）＋ＧＬ－Ｒ４４０＋ＧＬ－Ｒ４５０＋ＧＬ－Ｒ
４００Ｍ（日立化成工業(株)製）
溶出溶媒：テトラヒドロフラン（ＴＨＦ）
溶出流量：２ｍｌ／ｍｉｎ
カラム温度：３５℃
【０１１９】
（水性顔料分散液Ｃの製造方法）
　下記に示す組成１の混合物を、容量５０ＬのプラネタリーミキサーＰＬＭ－Ｖ－５０Ｖ
(株式会社井上製作所製）に仕込み、ジャケットを加温し、内容物の温度が６０℃になる
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まで低速（自転回転数：２１ｒｐｍ，公転回転数：１４ｒｐｍ）で混練を行った。前記内
容物の温度が６０℃に達した後、高速（自転回転数：３５ｒｐｍ，公転回転数：２４ｒｐ
ｍ）で混練を１時間継続し顔料ペーストを得た。
【０１２０】
＜組成１＞
前記スチレンアクリル樹脂Ａ　１５００質量部
ファストゲンブルーＴＧＲ－ＳＤ（ Ｐｉｇｍｅｎｔ　Ｂｌｕｅ　１５：３、ＤＩＣ（株
）製）　５０００質量部
トリエチレングリコール　２４００質量部
３４質量％ 水酸化カリウム水溶液　６６２質量部
【０１２１】
　前記プラネタリーミキサー内の顔料混練物に、純水を５００質量部加えて混練を継続し
、均一に希釈されたことを確認した後、さらに５００質量部の純水を加え、均一になるま
で混練した。前記純水を５００質量部加え混練する工程を繰り返し行うことで、総量４０
００質量部の純水を加えた。
【０１２２】
　次に、純水を１０００質量部加え、内容物が均一になるまで混練する工程を繰り返し行
うことで、総量１１０００質量部の純水を加えた。
【０１２３】
　前記方法で得られた生成物１００００質量部及び純水６０９４質量部を、撹拌機で撹拌
しながら添加することによって水性顔料分散液Ｃ（顔料濃度１５．０質量％）を得た。
【０１２４】
（水性顔料分散液Ｄの製造方法）
　下記組成２を金属製ビーカーに投入した。
＜組成２＞
ファストゲンブルーＴＧＲ－ＳＤ　ウェットケーキ（ Ｐｉｇｍｅｎｔ　Ｂｌｕｅ　１５
：３、ＤＩＣ（株）製、固形分濃度　３０質量％）　１５０質量部
ポリウレタン樹脂水溶液Ｂ　６７．５質量部（ポリウレタン樹脂１３．５質量部）
トリエチレングリコール　３６質量部
イオン交換水　４７質量部
　これらの混合物を下記の超音波分散機により６０分間超音波分散し、水性顔料分散液Ｄ
（顔料濃度１５．０質量％）を得た。超音波分散機（ｈｉｅｌｓｃｈｅｒ社製ＵＩＰ１０
００ｈｄ）
【０１２５】
　（キレート樹脂組成物Ｅ－０の調製）
　キレストファイバーＩＲＹ－ＬＷ（キレスト社製、イミノジ酢酸型キレート樹脂）５．
５３質量部及び純水３０．０質量部を十分に撹拌することによって、キレート樹脂組成物
Ｅ－０（キレート形成基の全量に対する塩基性化合物によって中和されたキレート形成基
のモル比：０モル％）を得た。
【０１２６】
　（キレート樹脂組成物Ｅ－２０の調製）
　キレストファイバーＩＲＹ－ＬＷ（キレスト社製、イミノジ酢酸型キレート樹脂）５．
５３質量部と純水３０．０質量部と４８質量％水酸化カリウム０．１７質量部とを十分に
撹拌することによって、キレート樹脂組成物Ｅ－２０（キレート形成基の全量に対する塩
基性化合物によって中和されたキレート形成基のモル比：２０モル％）を得た。
【０１２７】
（キレート樹脂組成物Ｅ－４０の調製）
キレストファイバーＩＲＹ－ＬＷ（キレスト社製、イミノジ酢酸型キレート樹脂）５．５
３質量部と純水３０．０質量部と４８質量％水酸化カリウム０．３４質量部とを十分に撹
拌することによってキレート樹脂組成物Ｅ－４０（キレート形成基の全量に対する塩基性
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化合物によって中和されたキレート形成基のモル比：４０モル％）を得た。
【０１２８】
　（キレート樹脂組成物Ｅ－８０の調製）
キレストファイバーＩＲＹ－ＬＷ（キレスト社製、イミノジ酢酸型キレート樹脂）５．５
３質量部と純水３０．０質量部と４８質量％水酸化カリウム０．６９質量部とを十分に撹
拌することによって、キレート樹脂組成物Ｅ－８０（キレート形成基の全量に対する塩基
性化合物によって中和されたキレート形成基のモル比：８０モル％）を得た。
【０１２９】
　（実施例１）
　水性顔料分散液Ｃ３５０質量部を、５℃に調整した後、撹拌しながら前記キレート樹脂
組成物Ｅ－０を投入して３時間撹拌した。
【０１３０】
　前記撹拌終了後、２７０メッシュ（孔径５３ｕｍ）のふるいで前記水性顔料分散液Ｃと
前記キレート樹脂組成物Ｅ－０との混合物をろ過しで前記キレート樹脂を除去することに
よって水性顔料分散体を得た。
【０１３１】
　前記キレート樹脂を純水で十分に洗浄した後、十分に乾燥させた。
【０１３２】
　前記乾燥後のキレート樹脂０．５質量部と１Ｎ塩酸５０質量部とを混合し１時間撹拌し
た後、メンブランフィルターでろ過した。前記キレート樹脂が金属イオンを捕集していた
場合であれば、前記金属イオンを含むろ液が得られる。
【０１３３】
　前記ろ液０．４μＬを精秤し、０．１Ｎアンモニア水で２０ｍＬまでメスアップして得
た溶液をＩＣＰ分析装置（Ｐｅｒｋｉｎ　Ｅｌｍｅｒ製　Ｏｐｔｉｍａ　３３００ＤＶ）
で測定し、金属として銅（Ｃｕ）含有量を定量することによって、銅イオンがキレート樹
脂によって捕集されたか否かを確認し、かつ、その捕集量を求めた。
【０１３４】
　（実施例２）
　前記キレート樹脂組成物Ｅ－０の代わりにキレート樹脂組成物Ｅ－２０を使用したこと
以外は、実施例１と同様の方法で水性顔料分散体を得た、また、実施例１と同様の方法で
銅がキレート樹脂によって捕集されたか否かを確認し、かつ、その捕集量を求めた。
【０１３５】
　（比較例１）
　前記キレート樹脂組成物Ｅ－０の代わりにキレート樹脂組成物Ｅ－４０を使用したこと
以外は、実施例１と同様の方法で水性顔料分散体を得た、また、実施例１と同様の方法で
銅がキレート樹脂によって捕集されたか否かを確認し、かつ、その捕集量を求めた。
【０１３６】
　（比較例２）
　前記キレート樹脂組成物Ｅ－０の代わりにキレート樹脂組成物Ｅ－８０を使用したこと
以外は、実施例１と同様の方法で水性顔料分散体を得た、また、実施例１と同様の方法で
銅がキレート樹脂によって捕集されたか否かを確認し、かつ、その捕集量を求めた。
【０１３７】
　（実施例３）
　前記水性顔料分散液Ｃの温度を５℃から２５℃に変更したこと以外は、実施例１と同様
の方法で水性顔料分散体を得た、また、実施例１と同様の方法で銅がキレート樹脂によっ
て捕集されたか否かを確認し、かつ、その捕集量を求めた。
【０１３８】
　（実施例４）
　前記キレート樹脂組成物Ｅ－０の代わりにキレート樹脂組成物Ｅ－２０を使用したこと
以外は、実施例３と同様の方法で水性顔料分散体を得た、また、実施例１と同様の方法で
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銅がキレート樹脂によって捕集されたか否かを確認し、かつ、その捕集量を求めた。
【０１３９】
　（比較例３）
　前記キレート樹脂組成物Ｅ－０の代わりにキレート樹脂組成物Ｅ－４０を使用したこと
以外は、実施例３と同様の方法で水性顔料分散体を得た、また、実施例１と同様の方法で
銅がキレート樹脂によって捕集されたか否かを確認し、かつ、その捕集量を求めた。
【０１４０】
　（比較例４）
　前記キレート樹脂組成物Ｅ－０の代わりにキレート樹脂組成物Ｅ－８０を使用したこと
以外は、実施例３と同様の方法で水性顔料分散体を得た、また、実施例１と同様の方法で
銅がキレート樹脂によって捕集されたか否かを確認し、かつ、その捕集量を求めた。
【０１４１】
　（実施例５）
　前記水性顔料分散液Ｃの温度を５℃から４０℃に変更したこと以外は、実施例１と同様
の方法で水性顔料分散体を得た、また、実施例１と同様の方法で銅がキレート樹脂によっ
て捕集されたか否かを確認し、かつ、その捕集量を求めた。
【０１４２】
　（実施例６）
　前記キレート樹脂組成物Ｅ－０の代わりにキレート樹脂組成物Ｅ－２０を使用したこと
以外は、実施例５と同様の方法で水性顔料分散体を得た、また、実施例１と同様の方法で
銅がキレート樹脂によって捕集されたか否かを確認し、かつ、その捕集量を求めた。
【０１４３】
　（比較例５）
　前記キレート樹脂組成物Ｅ－０の代わりにキレート樹脂組成物Ｅ－４０を使用したこと
以外は、実施例５と同様の方法で水性顔料分散体を得た、また、実施例１と同様の方法で
銅がキレート樹脂によって捕集されたか否かを確認し、かつ、その捕集量を求めた。
【０１４４】
　（比較例６）
　前記キレート樹脂組成物Ｅ－０の代わりにキレート樹脂組成物Ｅ－８０を使用したこと
以外は、実施例５と同様の方法で水性顔料分散体を得た、また、実施例１と同様の方法で
銅がキレート樹脂によって捕集されたか否かを確認し、かつ、その捕集量を求めた。
【０１４５】
　（実施例７）
　前記水性顔料分散液Ｃの温度を５℃から６０℃に変更したこと以外は、実施例１と同様
の方法で水性顔料分散体を得た、また、実施例１と同様の方法で銅がキレート樹脂によっ
て捕集されたか否かを確認し、かつ、その捕集量を求めた。
【０１４６】
　（実施例８）
　前記キレート樹脂組成物Ｅ－０の代わりにキレート樹脂組成物Ｅ－２０を使用したこと
以外は、実施例７と同様の方法で水性顔料分散体を得た、また、実施例１と同様の方法で
銅がキレート樹脂によって捕集されたか否かを確認し、かつ、その捕集量を求めた。
【０１４７】
　（比較例７）
　前記キレート樹脂組成物Ｅ－０の代わりにキレート樹脂組成物Ｅ－４０を使用したこと
以外は、実施例７と同様の方法で水性顔料分散体を得た、また、実施例１と同様の方法で
銅がキレート樹脂によって捕集されたか否かを確認し、かつ、その捕集量を求めた。
【０１４８】
　（比較例８）
　前記キレート樹脂組成物Ｅ－０の代わりにキレート樹脂組成物Ｅ－８０を使用したこと
以外は、実施例７と同様の方法で水性顔料分散体を得た、また、実施例１と同様の方法で
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銅がキレート樹脂によって捕集されたか否かを確認し、かつ、その捕集量を求めた。
【０１４９】
　（実施例９）
　前記水性顔料分散液Ｃの代わりに水性顔料分散液Ｄを使用したこと以外は、実施例５と
同様の方法で水性顔料分散体を得た、また、実施例１と同様の方法で銅がキレート樹脂に
よって捕集されたか否かを確認し、かつ、その捕集量を求めた。
【０１５０】
　（実施例１０）
　前記キレート樹脂組成物Ｅ－０の代わりにキレート樹脂組成物Ｅ－２０を使用したこと
以外は、実施例９と同様の方法で水性顔料分散体を得た、また、実施例１と同様の方法で
銅がキレート樹脂によって捕集されたか否かを確認し、かつ、その捕集量を求めた。
【０１５１】
　（比較例９）
　前記キレート樹脂組成物Ｅ－０の代わりにキレート樹脂組成物Ｅ－４０を使用したこと
以外は、実施例９と同様の方法で水性顔料分散体を得た、また、実施例１と同様の方法で
銅がキレート樹脂によって捕集されたか否かを確認し、かつ、その捕集量を求めた。
【０１５２】
　（比較例１０）
　前記キレート樹脂組成物Ｅ－０の代わりにキレート樹脂組成物Ｅ－８０を使用したこと
以外は、実施例９と同様の方法で水性顔料分散体を得た、また、実施例１と同様の方法で
銅がキレート樹脂によって捕集されたか否かを確認し、かつ、その捕集量を求めた。
【０１５３】
　（比較例１１）
（カラム式のキレート樹脂との接触処理方法）
　前記キレート樹脂組成物Ｅ－０を直径５０ｍｍ長さ５００ｍｍのカラムに充填した。
【０１５４】
　前記カラムに水性顔料分散液Ｃを通液させた。しかし、カラム内で析出物が発生し、水
性顔料分散液を得ることができなかった。
【０１５５】
【表１】

【０１５６】
【表２】

【０１５７】
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【０１５８】
【表４】

【０１５９】
【表５】

【０１６０】
【表６】
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