
JP 2017-193814 A 2017.10.26

(57)【要約】
【課題】安全性の高いセルロースナノファイバーを含む分散液の提供。
【解決手段】溶媒中にセルロースナノファイバーを含むセルロースナノファイバー分散液
であって、前記セルロースナノファイバーが、カルボキシル基の含有量がセルロースナノ
ファイバーの乾燥質量に対し０．２０～０．５０ｍｍｏｌ／ｇであり、平均繊維径が３～
１００ｎｍであり、Ｎ－オキシル化合物を含まないものである、セルロースナノファイバ
ー分散液。
【選択図】なし
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　溶媒中にセルロースナノファイバーを含むセルロースナノファイバー分散液であって、
　前記セルロースナノファイバーが、カルボキシル基の含有量がセルロースナノファイバ
ーの乾燥質量に対し０．２０～０．５０ｍｍｏｌ／ｇであり、平均繊維径が３～１００ｎ
ｍであり、Ｎ－オキシル化合物を含まないものである、セルロースナノファイバー分散液
。
【請求項２】
　前記カルボキシル基の含有量がセルロースナノファイバーの乾燥質量に対し０．２５～
０．３５ｍｍｏｌ／ｇである、請求項１記載のセルロースナノファイバー分散液。
【請求項３】
　前記溶媒が、水、または水とアセトニトリルの混合液である、請求項１または２記載の
セルロースナノファイバー分散液。
【請求項４】
　請求項１記載のセルロースナノファイバー分散液の製造方法であって、
　次亜塩素酸または次亜塩素酸塩を含む溶媒中、ｐＨ＝５．０～９．０でセルロースの酸
化反応を行って酸化セルロースを得る酸化工程と、
　前記酸化セルロースを溶媒中で解繊してセルロースナノファイバーの分散液を得る解繊
工程を有している、セルロースナノファイバー分散液の製造方法。
【請求項５】
　前記酸化工程におけるｐＨが７．５～８．５である、請求項４記載のセルロースナノフ
ァイバー分散液の製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、セルロースナノファイバーの分散液およびその製造方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　従来、セルロースナノファイバーを製造する方法として、木材パルプをリファイナーで
処理して細胞壁を横方向に数回切断した後、二軸混練機で混練処理して強固な二次壁を解
繊する方法が知られている。しかし、この方法では、繊維幅が均一なセルロースナノファ
イバーを得ることが困難である。
【０００３】
　また、セルロース系の原料を、触媒量の２，２，６，６－テトラメチル－１－ピペリジ
ン－N－オキシラジカル（以下、ＴＥＭＰＯ触媒という）と次亜塩素酸ナトリウムと臭化
ナトリウムの３種共存下で処理して、セルロースの一級水酸基をカルボキシル基およびア
ルデヒド基へと酸化させ、得られた酸化セルロースを水中でミキサーなどの機械処理を行
うことにより、高粘度で透明なセルロースナノファイバー水分散体を得る発明が開示され
ている。（特許文献１、２および非特許文献１）。
【０００４】
　上記方法（従来のＴＥＭＰＯ触媒による製造法を、以下「ＴＥＭＰＯ触媒法」と記すこ
とがある。）により得られたセルロースナノファイバーは、生分解性のある水分散型の新
規素材であり、有機または無機系顔料と複合化することで品質の改変を図ることもできる
。さらに、そのセルロースナノファイバーをシート化し、繊維化することも可能である。
　そのため、セルロースナノファイバーのこのような特性を活かした用途としては、透明
電子デバイス、高機能包装材料、高機能繊維、分離膜、および再生医療材料などが想定さ
れている。将来、このようなセルロースナノファイバーの特徴を最大限活用することで、
循環型の安全で安心な社会形成がなされるとともに、その社会形成に不可欠な新規高機能
性の商品開発がなされることも期待されている。
【０００５】
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　ところが、上記文献にて知られているＴＥＭＰＯ触媒法、即ち、ＴＥＭＰＯなどのＮ－
オキシル化合物を触媒として製造されたセルロースナノファイバー（ＴＥＭＰＯ酸化セル
ロースナノファイバー）は、カルボキシル基の量が多く、最大で約１．７ｍｍｏｌ/ｇで
ある。
　さらに、高温（約１８０℃以上）ではカルボキシル基が脱炭酸を起こすため、ＴＥＭＰ
Ｏ酸化セルロースナノファイバーの熱安定性は低い。
　したがって、ＴＥＭＰＯ酸化セルロースナノファイバーを使用するときに加熱処理を実
施しようとしても、加熱工程を設定することは適さないという問題があった。
【０００６】
　また、上記のＴＥＭＰＯ酸化セルロースナノファイバーは、十分に水洗した後であって
も、窒素分としてＮ－オキシル化合物が残留する。このＮ－オキシル化合物の１種である
ＴＥＭＰＯは環境や人体に対する有害性が報じられており、セルロースナノファイバーの
分散液またはそのような分散液から調製されたフィルムを、化粧品の増粘剤や食品用包装
などの目的で使用することも適さない。
　それら用途を想定するならば、分散液中にＮ－オキシル化合物が残存しないように取り
除くための処理が必要となる。
　さらに、ＴＥＭＰＯ酸化用の触媒が非常に高価であるため、製造コストが高いという問
題もあった。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００７】
【特許文献１】特開２００８－３０８８０２号公報
【特許文献２】特開２０１３－２５６５４６号公報
【非特許文献】
【０００８】
【非特許文献１】Saito, T., et al., Cellulose Commun., 14 (2),62 (2007)
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００９】
　本発明は、カルボキシル基の含有量の少ないセルロースナノファイバーを含み、Ｎ－オ
キシル化合物を含まないセルロースナノファイバー分散液を提供することを課題とする。
【課題を解決するための手段】
【００１０】
　即ち、本発明は、溶媒中にセルロースナノファイバーを含むセルロースナノファイバー
分散液であって、前記セルロースナノファイバーが、カルボキシル基の含有量がセルロー
スナノファイバーの乾燥質量に対し０．２０～０．５０ｍｍｏｌ／ｇであり、平均繊維径
が３～１００ｎｍであり、Ｎ－オキシル化合物を含まないものである、セルロースナノフ
ァイバー分散液を提供する。
　また本発明は、次亜塩素酸または次亜塩素酸塩を含む溶媒中、ｐＨ＝５．０～９．０で
セルロースの酸化反応を行って酸化セルロースを得る酸化工程と、
　前記酸化セルロースを溶媒中で解繊してセルロースナノファイバーの分散液を得る解繊
工程を有している、セルロースナノファイバー分散液の製造方法を提供する。
【発明の効果】
【００１１】
　本発明のセルロースナノファイバー分散液は、Ｎ－オキシル化合物を含まないことから
安全性が高い。
　また本発明のセルロースナノファイバー分散液に含まれているセルロースナノファイバ
ーは、カルボキシ基の含有量が従来技術のものよりも少ないため、熱安定性も高い。
【図面の簡単な説明】
【００１２】
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【図１】実施例１で得られたセルロースナノファイバーの走査型電子顕微鏡写真。
【図２】実施例１で得られたセルロースナノファイバーの透過型電子顕微鏡写真。
【図３】実施例１で得られたセルロースナノファイバーの、図２とは異なる倍率の透過型
電子顕微鏡写真。
【図４】実施例１～３と比較例１のセルロースナノファイバーのＦＴ-ＩＲスペクトル。
【発明を実施するための形態】
【００１３】
　＜セルロースナノファイバーを含む分散液＞
　本発明のセルロースナノファイバー分散液は、セルロースナノファイバーが溶媒に分散
された状態で含有されているものである。
　また本発明のセルロースナノファイバー分散液は、前記分散液からセルロースナノファ
イバーを含む固形分を分離し、必要に応じて水洗などをした後、溶媒に再分散させたもの
も含まれる。
【００１４】
　セルロースナノファイバーは、カルボキシル基の含有量がセルロースナノファイバーの
乾燥質量に対し０．２０～０．５０ｍｍｏｌ／ｇであり、０．２５～０．３５ｍｍｏｌ/
ｇが好ましい。前記カルボキシル基は、アルカリ金属などと塩を形成していてもよい。
　なお、「乾燥質量」とは、人工乾燥によって含水率が２５質量％を超える状態から２５
質量％に至った状態（２５．０質量％＋０．５質量％未満）をいう。
　人工乾燥させる方法としては、加熱乾燥、凍結乾燥、真空乾燥などが使用できる。
【００１５】
　セルロースナノファイバーは、平均繊維径は３～１００ｎｍであり、３～２０ｎｍが好
ましい。
　平均繊維径と平均繊維長（幅）との関係は、平均繊維径が３～１００ｎｍであるとき、
平均繊維長は１～１０μｍが好ましく、平均繊維径が３～２０ｎｍであるとき、平均繊維
長は２～３μｍが好ましい。
【００１６】
　本発明のセルロースナノファイバー分散液の溶媒としては、水、アセトニトリル、アセ
トン、テトラヒドロフラン、ベンゼン、トルエン、メチル－ｔｅｒｔ－ブチルエーテル、
塩化メチレン、クロロホルム、四塩化炭素、ペンタン、ヘキサン、ヘプタン、エチルアセ
テート、メチルアセテートからなる群から選ばれる少なくとも１種の溶媒を挙げることが
できる。
　溶媒は、セルロースナノファイバー分散液の用途に応じて選択することができるが、水
が好ましく、水とアセトニトリルの混合溶媒であることがより好ましい。
【００１７】
　本発明のセルロースナノファイバー分散液中のセルロースナノファイバーの濃度は特に
制限されるものではなく、例えば、０．０１～４９．９質量％、または５０．０～８０．
０質量％の範囲にすることができる。
　本発明のセルロースナノファイバー分散液は、Ｎ－オキシル化合物を含まないセルロー
スナノファイバーを溶媒中に含む分散液である。Ｎ－オキシル化合物は、ＴＥＭＰＯなど
のＮ－オキシル化合物触媒に由来するものである。
【００１８】
　＜セルロースナノファイバーを含む分散液の製造方法＞
　本発明の製造方法において出発原料となるセルロース材料は特に制限されるものではな
く、木材や草本類などのほか、パルプ（漂白パルプやリグニンが残存する未漂白パルプ）
などであってもよい。
　また、原料のセルロースは、乾燥したものであってもよいし、未乾燥のものであっても
よい。
【００１９】
　（酸化工程）
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　酸化工程は、次亜塩素酸または次亜塩素酸塩を含む溶媒中、ｐＨ＝５．０～９．０でセ
ルロースの酸化反応を行って酸化セルロースを得る工程である。
【００２０】
　本発明の製造方法において用いられる次亜塩素酸塩としては、次亜塩素酸ナトリウム、
次亜塩素酸カリウム、次亜塩素酸カルシウム、次亜塩素酸セシウム、次亜塩素酸リチウム
などが挙げられる。
【００２１】
　本発明の製造方法において用いられる溶媒としては、水、アセトニトリル、アセトン、
テトラヒドロフラン、ベンゼン、トルエン、メチル－ｔｅｒｔ－ブチルエーテル、塩化メ
チレン、クロロホルム、四塩化炭素、ペンタン、ヘキサン、ヘプタン、エチルアセテート
、メチルアセテートからなる群から選ばれる少なくとも１種の溶媒を挙げることができる
。
　溶媒は、セルロースナノファイバーを含む分散液の用途に応じて選択することができる
が、水が好ましく、水とアセトニトリルの混合溶媒であることがより好ましい。
【００２２】
　ｐＨは５．０～９．０の範囲であるが、ｐＨ７．０～ｐＨ９．０の範囲が好ましく、ｐ
Ｈ７．５～ｐＨ８．５の範囲がより好ましい。
【００２３】
　酸化工程は、温和な反応条件下で行うことができる。
　反応温度は、１０～５０℃の範囲が好ましく、より好ましくは室温（２０～３０℃）で
行うことができる。
　反応時間は、原料のセルロースの種類や反応条件によっても異なるが、０．５時間以上
であり、１～６時間が好ましく、３～６時間がより好ましい。
　また、反応を均一に行うため、スターラー、スクリュー型撹拌機、混練機などの撹拌装
置を用いて攪拌しながら反応させることが好ましい。
【００２４】
　酸化工程の終了後は、使用した溶媒中に酸化セルロースが分散された状態になっている
。
　「酸化セルロース」は、セルロースの構成糖であるグルコピラノース環の少なくとも一
部にカルボキシル基が導入された化合物である。
　酸化工程は、上記したような温和な反応条件で実施することができるため、原料のセル
ロースで観察されるミクロフィブリル形態からの損傷が少なく、天然セルロースに比べて
遜色ない、繊維形状、結晶化度ならびに結晶形を維持することができる。
【００２５】
　（解繊工程）
　解繊工程は、前工程で得られた酸化セルロースを解繊してセルロースナノファイバーの
分散液を得る工程である。
【００２６】
　解繊工程では、酸化セルロースが溶媒に分散された状態のものを使用して、そのまま解
繊処理を実施することもできるが、繊維状固形分（酸化セルロース）を濾過などの操作に
よって回収し、水などの水系媒体で洗浄した後で、解繊処理をすることが好ましい。
【００２７】
　解繊処理は公知の手段を用いることができるが、水系媒体中で処理する湿式解繊処理を
使用することが好ましい。
　水系媒体としては水を使用することができる。熱水や冷水も用いることができるが、常
温の水を用いることが好ましく、イオン交換水、蒸留水などを使用することもできる。
　解繊方法としては、水系媒体中で撹拌装置などの機械的手段によって解繊処理する方法
のほか、超音波処理、回転刃つきのミキサー、高圧ホモジナイザー、混練装置などを用い
ることができる。
　解繊処理をするときの水系媒体中の固形分濃度は、０．０１～５．０質量％が好ましく
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、０．２～３．０質量％がより好ましい。
　解繊処理は、解繊処理後の分散液が目視で透明になった状態で終了することができる。
【００２８】
　本発明の製造方法により得られたセルロースナノファイバー分散液は、そのままの状態
で使用することができる。
　また本発明の製造方法により得られたセルロースナノファイバー分散液は、前記分散液
からセルロースナノファイバーを含む固形分を濾過などの方法で分離し、好ましくは水洗
した後、凍結乾燥などの方法を適用して乾燥して使用することもできる。
　前記のように水洗することで、酸化工程で使用した次亜塩素酸または次亜塩素酸塩を除
くことができる。
　さらに本発明では、前記のような凍結乾燥品を、再度溶媒に分散させて、セルロースナ
ノファイバーを含む分散液として使用することもできる。
【００２９】
　本発明のセルロースナノファイバー分散液は、そのセルロースナノファイバー自体が耐
熱性に優れているため、電子機器材料、食品・化粧品などの包装材、有機もしくは無機複
合体化による担持用材料などに利用でき、多くの用途に期待できる。
【００３０】
　以下、実施例を挙げて本発明をさらに詳細に説明するが、本発明はこれらに限定される
ものではない。
【実施例】
【００３１】
　実施例１
　（１）酸化工程
　３００ｍｌの二口フラスコに、有効塩素濃度５％の次亜塩素酸ナトリウム７５ｍｌ（０
．４ｍｏｌ/L）とイオン交換水７５ｍｌを入れた。
　その後、市販の広葉樹由来の漂白済みクラフトパルプ１．５ｇ（乾燥機で乾燥したもの
）を入れ、３０分間撹拌し、混合溶液とした。
　その後、濃度１０ｖｏｌ％の希釈塩素ガス（塩素当量１１．２ｍｍｏｌ）を直接混合溶
液にゆっくり導入して、３５％塩酸とアンモニア水とを加えることにより、溶液のｐＨを
７±０．１に調製しながら攪拌し反応させた。
　反応後、孔径４０μｍのガラスフィルターでろ過し、フィルター上の反応物を５回水洗
（合計５００ｍｌの水を使用）し、乾燥させることで酸化セルロース１．３６１ｇを得た
。
【００３２】
　（２）解繊工程
　前工程で得た酸化セルロース０．１０ｇを蒸留水１００ｍｌに入れ、固形分濃度０．１
質量％の分散液（酸化セルロースー蒸留水分散液）を得るために解繊を行った。
　即ち、前記酸化セルロースを加えた蒸留水に対して、超音波ホモジナイザー（株式会社
日本精機製作所製、超音波ホモジナイザーUS－３００AT型、１２０W、２６ｍｍ径チップ
）を使用して、４分間処理して、ほぼ透明な分散液が得られた。
　その分散液を凍結乾燥したものを少量採取し、走査型電子顕微鏡で観察したところ、ナ
ノファイバーに変化していることを確認した。このときの走査型電子顕微鏡像を図１に示
す。
　さらに、より詳細な繊維状態を確認するため、透過型電子顕微鏡で観察した。前記で得
られた分散液をキャストし、酢酸ウラニルによって染色したものを、透過型電子顕微鏡で
観察したところ、１本１本が完全に分離してナノファイバーに変化していることを確認し
た。このときの透過型電子顕微鏡像を、倍率を変えて図２と図３に示す。
　このセルロースナノファイバーの繊維径は、３～３０ｎｍであった。また、このセルロ
ースナノファイバーの平均繊維径は、２０ｎｍであった。繊維径及び平均繊維径は、次の
方法で求めた。
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　（繊維径及び平均繊維径）
　セルロースナノファイバーの走査型電子顕微鏡により、得られた画像（×７５，０００
倍）中の任意の３０本の繊維について繊維径の値を読み取った。得られた繊維径のデータ
から、数平均繊維径を算出することにより計測した。
【００３３】
　実施例２
　（１）酸化工程
　３００ｍｌの２口フラスコに、有効塩素濃度５％の次亜塩素酸ナトリウム７５ｍｌ（０
．４ｍｏｌ/L）を入れた。
　その後、ｐＨを８．０（ｐＨ＝８±０．１）になるように３５％塩酸１ｍｌ（１２ｍｏ
ｌ/L）を滴下して、３０分間ゆっくり攪拌した。このｐＨ＝８±０．１の混合溶液に、市
販の広葉樹由来の漂白済みクラフトパルプ１．５ｇ（乾燥機で乾燥したもの）を加え、３
時間撹拌した。
　その後、孔径４０μｍのガラスフィルターでろ過し、５回水洗することで酸化パルプを
得た。
【００３４】
　（２）解繊工程
　実施例１の解繊工程と同様に処理した結果、透明分散液を得た。その後、凍結乾燥によ
って乾燥したものを走査型電子顕微鏡で観察したところ、ナノファイバーに変化している
ことを確認した。この平均繊維径は、２３ｎｍであった。
【００３５】
　実施例３
　（１）酸化工程
　３００ｍｌの二口フラスコに市販の９９．５％のアセトニトリル（１００ｍｌ）とイオ
ン交換水（１０ｍｌ）を加えて攪拌した。
　その後、高濃度塩素ガスを所定時間（１ｈ～３ｈ）バブリングして反応させた。反応後
、１０ｍｌを分取し、ヨウ化カリウムおよび０．１ｍｏｌ/Lチオ硫酸ナトリウム液で有効
塩素量を滴定した。その結果、０．６ｍｏｌ/Lであった。
　上記調製した次亜塩素酸８０ｍｌ(０．６ｍｏｌ/L)溶液に、ｐＨ＝７±０．１になるよ
うに有効塩素濃度の５％次亜塩素酸ナトリウム水溶液８０ｍｌ(０．４ｍｏｌ/L)を滴下し
た。この混合溶液に、市販の広葉樹由来の漂白済みクラフトパルプ１．５ｇ（乾燥機で乾
燥したもの）を加え、３時間攪拌した。
　その後、孔径４０μｍのガラスフィルターでろ過し、５回水洗することで酸化セルロー
スを得た。
　（２）解繊工程
　実施例１の解繊工程と同様に処理した結果、透明な分散液を得た。
　その後、凍結乾燥によって乾燥したものを走査型電子顕微鏡で観察したところ、ナノフ
ァイバーに変化していることを確認した。この平均繊維径は１９ｎｍであった。
【００３６】
　比較例１
　（１）酸化工程
　市販の広葉樹由来の漂白済みクラフトパルプ(乾燥機で乾燥したもの)１ｇにイオン交換
水９９ｇを加えて十分に攪拌してスラリーを得た。
　その後、該スラリーにＴＥＭＰＯ（０．１ｍｍｏｌ）、臭化ナトリウム(1ｍｍｏｌ)と
次亜塩素酸ナトリウム（５ｍｍｏｌ）を、それぞれこの順序で添加した。酸化反応が進む
とセルロースミクロフィブリル表面にカルボキシル基が生成するために、ｐHが下がって
きた。これを０．５Ｍの水酸化ナトリウム水溶液で中和してｐＨを１０．５に保持した。
そして、酸化反応の終点を、水酸化ナトリウム水溶液の消費が止まった時点で確認したと
ころ、酸化反応は１時間で終了した。
　反応後、孔径４０μｍのガラスフィルターでろ過し、１００ｍｌの純水で５回水洗し、
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乾燥することで酸化セルロース１．３２１ｇを得た。
　（２）解繊工程
　実施例１の解繊工程と同様に処理して、透明の分散液を得た。その後、凍結乾燥によっ
て乾燥したものを得た。
【００３７】
　試験例１
　実施例１の凍結乾燥品からサンプリングしたサンプルＡ１、Ａ２、実施例２の凍結乾燥
品からサンプリングしたサンプルＢ１、Ｂ２、比較例１の凍結乾燥品からサンプリングし
たサンプルＣ１、Ｃ２について、ナトリウムの含有量を測定した。結果を表１に示す。
　ナトリウムの含有量は、エネルギー分散型X 線（EDX）分析装置により測定した。
【００３８】
【表１】

【００３９】
　表１に示す結果から、実施例１、２で得たセルロースナノファイバーは、ナトリウムの
含有量が０．６～０．９質量％であった。
　一方、比較例１で得たセルロースナノファイバーは、ナトリウム含有量が４．０～４．
１質量％であった。
　比較例１と比べると、実施例１、２で得たセルロースナノファイバーのナトリウムの含
有量が著しく少ない。ナトリウムは、セルロースナノファイバー中でカルボン酸ナトリウ
ム（－ＣＯＯＮａ）として存在することから、実施例１、２の酸化セルロース中のカルボ
キシル基の量が極めて少ないことを示している。
【００４０】
　試験例２
　実施例１～３と比較例１のセルロースナノファイバーのＦＴ-ＩＲスペクトルを図４に
示す。
　図４から明らかなように、実施例１～３のセルロースナノファイバーは、いずれもＦＴ
-ＩＲスペクトルのカルボキシル基の振動吸収ピーク(１６１１ｃｍ-1)強度が、比較例１
のセルロースナノファイバーより小さい。
【００４１】
　試験例３
　実施例１のサンプルＡ１、Ａ２と比較例１のサンプルＣ１，Ｃ２を使用して、カルボキ
シル基量を測定した。
　＜カルボキシル基量の測定＞
　まず、各サンプルの凍結乾燥物（セルロースナノファイバー）０．３ｇをそれぞれ精秤
し、５５ｍｌの超純水を加えた。
　次に、０．０１Ｍ塩化ナトリウム水溶液5mLを加えて、０．０５Ｍ水酸化ナトリウム水
溶液でｐＨを９程度とした後、パルプが十分に分散するまで３０分間撹拌した。
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　その後、０．１Ｍ塩酸を加えてｐＨを３．０としてから３０分間程度静置した後、０．
０５水酸化ナトリウム水溶液を０．１ｍｌ/ｍｉｎの一定速度で注入し、３０秒毎の電気
電導度とｐＨの値を測定し、ｐＨが１０程度になるまで測定を行った。
　弱酸の中和段階において消費された水酸化ナトリウム量を求め、下式を用いてカルボキ
シル基の量を算出した。結果を表２に示す。
　カルボキシル基量〔ｍｍｏｌ／ｇセルロース〕
＝水酸化ナトリウムの消費量〔ｍｌ〕×０．０５／セルロースナノファイバー質量〔ｇ〕
【００４２】
【表２】

【００４３】
　表２に示す結果から、実施例１の場合には、導入されたカルボキシル基量が０．２６～
０．３４ｍｍｏｌ/ｇであった。
　一方、比較例１の場合には、導入されたカルボキシル基量が１．５１～１．７３ｍｍｏ
ｌ/ｇであった。
　比較例１に比べて、実施例１で得られた酸化セルロースのカルボキシル基量は著しく少
なかった。この結果から、本発明の製造方法によれば、従来技術と比べてカルボキシル基
の量が著しく小さいセルロースナノファイバーを得ることができることが確認できた。
【００４４】
　試験例４（熱安定性の評価）
　実施例１（Ａ１）、比較例１（Ｃ１）のセルロースナノファイバー、対照となる原料パ
ルプを使用して、熱安定性を評価した。
　それぞれのサンプルを、示差熱熱重量同時測定装置（TG-DTA）によりサンプルの各温度
における質量変化の割合を測定した。表３に示す通り、質量減少率が小さいほど、熱安定
性が高いことを示している。
【００４５】
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【表３】

【００４６】
　表３から明らかなように、実施例１で得られたセルロースナノファイバー（カルボキシ
ル基量：０．３４ｍｍｏｌ/ｇ）の質量減少率は、比較例１のセルロースナノファイバー
（カルボキシル基量：１．７３ｍｍｏｌ/ｇ）より小さかった。
【００４７】
　比較例２
　実施例２において、ｐＨが８．０（ｐＨ＝８±０．１）の次亜塩素酸と次亜塩素酸ナト
リウムの混合溶液の代わりに、実施例３により調製したｐＨ＝１（ｐＨ＝１±０．１）の
次亜塩素酸８０ｍｌ（有効塩素濃度：０．６ｍｏｌ/L)に、市販の広葉樹由来の漂白済み
クラフトパルプ１．５ｇ（乾燥機で乾燥したもの）を加えた。
　３時間攪拌した後、孔径４０μｍのガラスフィルターでろ過し、５回水洗することで生
成物を得た。上記の生成物を蒸留水で分散させ、固形分濃度０．１％にした分散液を超音
波ホモジナイザーで４分間処理したが、透明な分散液が得られなかった。
　その乾燥したものを走査型電子顕微鏡で観察したところ、ナノファイバーに変化してい
なかった（繊維状にならなかった）。
【００４８】
　比較例３
　実施例２において、ｐＨが８．０（ｐＨ＝８±０．１）の次亜塩素酸と次亜塩素酸ナト
リウムの混合溶液の代わりに、ｐＨ＝１２（ｐＨ＝１２±０．１）の有効塩素濃度５％の
次亜塩素酸ナトリウム８０ｍｌ水溶液(０．４ｍｏｌ/L)に、市販の広葉樹由来の漂白済み
クラフトパルプ１．５ｇ（乾燥機で乾燥したもの）を加えた。
　３時間攪拌した後、孔径４０μｍのガラスフィルターでろ過し、５回水洗することで生
成物を得た。上記の生成物を蒸留水で分散させ、固形分濃度０．１％にした分散液を超音
波ホモジナイザーで４分間処理したが、透明な分散液が得られなかった。
　その乾燥したものを走査型電子顕微鏡で観察したところ、ナノファイバーに変化してい
なかった（繊維状にならなかった）。
【産業上の利用可能性】
【００４９】
　本発明のセルロースナノファイバー分散液は、そのまま、または前記分散液から分離し
たセルロースナノファイバーとして利用することができる。前記セルロースナノファイバ
ーは、電子機器材料、食品・化粧品などの包装材、有機または無機複合体化による担持用
材などに利用できる。
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