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(57)【要約】
【課題】無機層状化合物中のナトリウムイオンを低減する分散液の製造方法および無機層
状化合物のイオン交換方法を提供する。
【解決手段】オキソ酸とオキソ酸の金属塩からなる群より選ばれる１種以上の化合物と、
層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物と、液体媒体とを含む予備分散液を、ナ
トリウム以外の陽イオンＡを有するイオン交換樹脂と接触させる分散液の製造方法。好ま
しくは、イオン交換樹脂が有する前記陽イオンＡが、水素イオン、リチウムイオン、及び
アンモニウムイオンからなる群より選ばれる１種以上の陽イオンである分散液の製造方法
。
【選択図】なし
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　オキソ酸とオキソ酸の金属塩からなる群より選ばれる１種以上の化合物と、層間にナト
リウムイオンを有する無機層状化合物と、液体媒体とを含む予備分散液を、ナトリウム以
外の陽イオンＡを有するイオン交換樹脂と接触させる分散液の製造方法。
【請求項２】
　イオン交換樹脂が有する陽イオンＡが、水素イオン、リチウムイオン、及びアンモニウ
ムイオンからなる群より選ばれる１種以上の陽イオンである請求項１に記載の分散液の製
造方法。
【請求項３】
　オキソ酸とオキソ酸の金属塩からなる群より選ばれる１種以上の化合物が、オキソ酸と
オキソ酸のナトリウム塩からなる群より選ばれる１種以上の化合物である請求項１または
２に記載の分散液の製造方法。
【請求項４】
　予備分散液に含まれるオキソ酸とオキソ酸の金属塩からなる群より選ばれる１種以上の
化合物と、層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物との合計重量を１００重量％
とするときに、オキソ酸とオキソ酸の金属塩からなる群より選ばれる１種以上の化合物の
割合が０．０１～１０重量％である請求項１～３のいずれかに記載の分散液の製造方法。
【請求項５】
　無機層状化合物の層間に含まれるナトリウムイオンを、ナトリウム以外の陽イオンＡに
交換する無機層状化合物のイオン交換方法であって、オキソ酸とオキソ酸の金属塩からな
る群より選ばれる１種以上の化合物と、層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物
と、液体媒体とを含む予備分散液を、上記陽イオンＡを有するイオン交換樹脂と接触させ
、上記無機層状化合物に含まれるナトリウムイオンの少なくとも一部を上記陽イオンＡに
交換する無機層状化合物のイオン交換方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は分散液の製造方法および無機層状化合物のイオン交換方法に関するものである
。
【背景技術】
【０００２】
　ディスプレイや太陽電池の基板などには、ガスバリア性を有する材料が用いられる。ガ
スバリア性を有する材料として、無機層状化合物を含む材料が用いられることがある。無
機層状化合物は、一般に層間にナトリウムイオンを有するものであり、このような層間に
ナトリウムイオンを有する無機層状化合物を含む材料をディスプレイや太陽電池の基板な
どに用いると、素子特性が劣化したり、配線が破壊されたりすることがある。
【０００３】
　無機層状化合物に含まれるナトリウムイオンを低減する方法として、例えば特許文献１
には、ナトリウムイオンを有する無機層状化合物、高分子および溶媒からなる分散液を、
水素イオンを有するイオン交換樹脂と接触させた後、該イオン交換樹脂の残渣を取り除く
方法が開示されている。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００４】
【特許文献１】特開２００２－２１０３７６号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００５】
　しかし、この方法では、無機層状化合物に含まれるナトリウムイオンが、十分に低減さ
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れていないことがあった。
【０００６】
　本発明の課題は、無機層状化合物中のナトリウムイオンを低減する分散液の製造方法お
よび無機層状化合物のイオン交換方法を提供することにある。
【課題を解決するための手段】
【０００７】
　すなわち本発明は、オキソ酸とオキソ酸の金属塩からなる群より選ばれる１種以上の化
合物と、層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物と、液体媒体とを含む予備分散
液を、ナトリウム以外の陽イオンＡを有するイオン交換樹脂と接触させる分散液の製造方
法である。
　また本発明は、他の面において、無機層状化合物の層間に含まれるナトリウムイオンを
、ナトリウム以外の陽イオンＡに交換する無機層状化合物のイオン交換方法であって、オ
キソ酸とオキソ酸の金属塩からなる群より選ばれる１種以上の化合物と、層間にナトリウ
ムイオンを有する無機層状化合物と、液体媒体とを含む予備分散液を、上記陽イオンＡを
有するイオン交換樹脂と接触させ、上記無機層状化合物に含まれるナトリウムイオンの少
なくとも一部を上記陽イオンＡに交換する無機層状化合物のイオン交換方法である。
【発明の効果】
【０００８】
本発明の製造方法によれば、無機層状化合物に含まれるナトリウムイオンが低減された分
散液を得ることができる。
【発明を実施するための形態】
【０００９】
　無機層状化合物とは、単位結晶層が互いに積み重なって層状構造を形成している物をい
う。層状構造とは、原子が共有結合等によって強く結合して密に配列した面が、ファン・
デル・ワールス等の弱い結合力によってほぼ平行に積み重なった構造をいう。
　無機層状化合物は一般に層間にナトリウムイオンを有するものである。
　本発明の層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物としては、粘土鉱物が挙げら
れ、イオン交換のしやすさから、液体媒体への膨潤性、劈開性を有する粘土鉱物が好まし
く用いられる。
　本発明の予備分散液には、カリウムイオン、マグネシウムイオンおよびカルシウムイオ
ン等の陽イオンを層間に有する無機層状化合物が含まれていてもよい。
【００１０】

粘土鉱物は、一般に（ｉ）シリカの四面体層の上部に、アルミニウムやマグネシウム等を
中心金属とした八面体層を有する２層構造を有するタイプと、（ｉｉ）シリカの四面体層
が、アルミニウムやマグネシウム等を中心金属とした八面体層を両側から挟んでなる３層
構造を有するタイプに分類される。（ｉ）の２層構造タイプの粘土鉱物としては、カオリ
ナイト－蛇紋石族の粘土鉱物が挙げられる。（ｉｉ）の３層構造タイプの粘土鉱物として
は、タルク－パイロフィライト族、スメクタイト族、バーミキュライト族、マイカ族、脆
雲母族および緑泥石族等の粘土鉱物が挙げられる。
【００１１】
　カオリナイト－蛇紋石族の具体例としては、カオリナイト、ディッカイト、ナクライト
、ハロイサイト、アンチゴライト、クリソタイル、リザーダイト、アメサイト、バーチェ
リン、クロンステダイト、ネポーアイト、ケリアイト、フレイポナイト、ブリンドリアイ
ト等が挙げられる。
　タルク－パイロフィライト族の具体例としては、タルク、ウィレムサイト、ケロライト
、ピメライト、パイロフィライト、フェリパイロフィライト等が挙げられる。
スメクタイト族の具体例としては、モンモリロナイト、バイデライト、ノントロナイト、
サポナイト、ソーコナイト、スチブンサイト、ヘクトライト、ボルコンスコアイト、スイ
ンホルダイト等が挙げられる。
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バーミキュライト族の具体例としては、３八面体型バーミキュライト、２八面体型バーミ
キュライト等が挙げられる。
マイカ族の具体例としては、テトラシリリックマイカ、ナトリウムテニオライト、白雲母
、金雲母、黒雲母、鉄雲母、イーストナイト、シデロフィライトテトラフェリ鉄雲母、鱗
雲母、ポリリシオナイト、セラドン石、鉄セラドン石、鉄アルミノセラドン石、アルミノ
セラドン石、砥部雲母、パラゴナイト、レピドライト等が挙げられる。
脆雲母族の具体例としては、ザンソフィライト、クリントナイト、ビテ雲母、アナンダ石
、真珠雲母、マーガイラト等が挙げられる。
緑泥石族の具体例としては、クリノクロア、シャモサイト、ペナンタイト、ニマイト、ベ
イリクロア、ドンバサイト、クッケアイト、スドーアイト等が挙げられる。
また、これら粘土鉱物を有機物でイオン交換等の処理し、分散性等を改良したもの（朝倉
書店、「粘土の事典」参照；以下、有機修飾粘土鉱物と称する場合もある）も無機層状化
合物として用いることができる。粘土鉱物を処理する上記有機物としては、公知のジメチ
ルジステアリルアンモニウム塩やトリメチルステアリルアンモニウム塩等の第４級アンモ
ニウム塩やフォスフォニウム塩、イミダゾリウム塩等を用いることができる。
【００１２】
　上記粘土鉱物の中でも、（ｉｉ）の３層構造タイプの粘土鉱物であるスメクタイト族、
バーミキュライト族およびマイカ族の粘土鉱物が好ましく、スメクタイト族がより好まし
い。スメクタイト族としては、モンモリロナイト、バイデライト、ノントロナイト、サポ
ナイト、ソーコナイト、スチブンサイト、ヘクトライトが好ましく、とりわけ液体媒体へ
の膨潤性、劈開性の点からモンモリロナイトが好ましく用いられる。
　予備分散液に含まれる層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物は、２種類以上
であってもよい。
【００１３】
　層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物のアスペクト比は、２０～１００００
のものが好ましく用いられる。無機層状化合物のアスペクト比が２０以上であると、後述
の本発明の製造方法にて得られる層間にナトリウム以外の陽イオンＡを有する無機層状化
合物を含む分散液、特に前記陽イオンＡが水素イオン、リチウムイオン、及びアンモニウ
ムイオンからなる群より選ばれる１種以上の陽イオンである無機層状化合物を含む分散液
を樹脂等からなる基材層上に塗布し、塗布膜を形成して用いる場合、製膜性に優れ、好ま
しい。なお、層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物のアスペクト比とは、予備
分散液中での値である。本発明の製造方法により得られる分散液に含まれる層間にナトリ
ウム以外の陽イオンＡを有する無機層状化合物のアスペクト比は、予備分散液に含まれる
層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物のアスペクト比とほぼ同じ値となる。
【００１４】
　層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物は、平均粒径が１０μｍ以下であるこ
とが好ましい。平均粒径が１０μｍ以下であると、後述の本発明の製造方法にて得られる
層間にナトリウム以外の陽イオンＡを有する無機層状化合物を含む分散液、特に前記陽イ
オンＡが水素イオン、リチウムイオン、及びアンモニウムイオンからなる群より選ばれる
１種以上の陽イオンである無機層状化合物を含む分散液を樹脂等からなる基材層上に塗布
し、塗布膜を形成し、該塗布膜から液体媒体を除去してなる膜を作製して用いる場合、該
膜は透明性、製膜性に優れるため好ましく、特に透明性が求められる用途では１μｍ以下
であることがより好ましい。本発明の製造方法により得られる分散液に含まれる層間にナ
トリウム以外の陽イオンＡを有する無機層状化合物の平均粒径は、予備分散液に含まれる
層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物の平均粒径とほぼ同じ値となる。
【００１５】
　本発明において、層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物のアスペクト比（Ｚ
）は、式：Ｚ＝Ｌ／ａで定義される。式中、Ｌは層間にナトリウムイオンを有する無機層
状化合物の平均粒径であり、ａは、層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物の単
位厚さ、即ち、層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物の単位結晶層の厚みを示
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し、粉末Ｘ線回析法（「機器分析の手引き（ａ）」（１９８５年、化学同人社発行、塩川
二朗監修）６９頁参照）により求められる。
【００１６】
　層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物の平均粒径とは、液体媒体中の回折／
散乱法により求めた粒径（体積基準のメジアン径）である。すなわち、層間にナトリウム
イオンを有する無機層状化合物の分散液に光を通過させたときに得られる回折／散乱パタ
ーンから、ミー散乱理論等により、上記回折／散乱パターンに最も矛盾のない粒度分布を
計算することにより求めることができる。具体的には、例えば粒度分布の測定範囲を適当
な区間に分け、それぞれの区間について、代表粒子径を決定し、本来連続的な量である粒
度分布を離散的な量に変換させて計算する方法が挙げられる。
【００１７】
　層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物としては、具体的には、下記の膨潤性
試験による膨潤値が５以上のものが好ましく、膨潤値が２０以上のものがより好ましい。
また、下記の劈開性試験による劈開値が５以上のものが好ましく、劈開値が２０以上のも
のがより好ましい。
【００１８】
〔膨潤性試験〕
　１００ｍｌメスシリンダーに液体媒体１００ｍｌを入れ、これに層間にナトリウムイオ
ンを有する無機層状化合物２ｇを徐々に加える。２３℃にて２４時間静置後、上記メスシ
リンダー内における層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物分散層と上澄みとの
界面の目盛から無機層状化合物分散層の体積（ｍｌ）を読む。この数値（膨潤値）が大き
い程、膨潤性が高いことを示す。
【００１９】
〔劈開性試験〕
　層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物３０ｇを液体媒体１，５００ｍｌ中に
徐々に加え、分散機（浅田鉄工株式会社製、デスパＭＨ－Ｌ、羽根径５２ｍｍ、回転数３
，１００ｒｐｍ、容器容量３Ｌ、底面－羽根間の距離２８ｍｍ）にて、周速８．５ｍ／分
、２３℃で９０分間分散させた後、この分散液１００ｍｌをメスシリンダーに採取する。
６０分静置後、上記メスシリンダー内における層間にナトリウムイオンを有する無機層状
化合物分散層と上澄みとの界面の目盛から無機層状化合物分散層の体積（ｍｌ）を読む。
この数値（劈開値）が大きい程、劈開性が高いことを示す。
【００２０】
　層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物を膨潤し劈開させる液体媒体としては
、無機層状化合物が親水性の膨潤性粘土鉱物の場合には、水、アルコール、ジメチルホル
ムアミド、ジメチルスルホキシド、アセトン等が挙げられるが、とりわけ、取り扱いが容
易であることから、水、アルコール、水－アルコール混合物が好ましい。アルコールとし
ては、メタノール、エタノール、プロパノール、イソプロパノール、エチレングリコール
、ジエチレングリコール等が挙げられる。
【００２１】
　また、無機層状化合物が有機修飾粘土鉱物の場合には、芳香族炭化水素、エーテル、ケ
トン、脂肪族炭化水素、ハロゲン化炭化水素、酢酸エチル、メタクリル酸メチル、フタル
酸ジオクチル、ジメチルホルムアミド、ジメチルスルホキシド、メチルセロソルブ、シリ
コンオイルなどを液体媒体として用いることができる。
　芳香族炭化水素としては、ベンゼン、トルエン、キシレン等が挙げられる。
　エーテルとしては、エチルエーテル、テトラヒドロフラン等が挙げられる。
　ケトンとしては、アセトン、メチルエチルケトン、メチルイソブチルケトン等が挙げら
れる。
　脂肪族炭化水素としては、ｎ－ペンタン、ｎ－ヘキサン、ｎ－オクタン等が挙げられる
。
　ハロゲン化炭化水素としては、クロロベンゼン、四塩化炭素、クロロホルム、ジクロロ
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メタン、１，２－ジクロロエタン、パークロロエチレン等が挙げられる。
【００２２】
　本発明のオキソ酸としては、ある原子にヒドロキシル基とオキソ基が結合しており、か
つ該ヒドロキシル基が酸性プロトンを与える化合物である。また本発明のオキソ酸として
は、無機オキソ酸と有機オキソ酸に分類できる。
【００２３】
　本発明の無機オキソ酸としては、無機酸であり、中心原子は非金属であっても金属であ
っても構わない。中心原子が非金属の無機オキソ酸としては、具体的には、ホウ酸、リン
酸、硫酸、硝酸、ケイ酸、炭酸などが挙げられる。中心原子が金属の無機オキソ酸として
は、具体的には、タングステン酸、モリブデン酸、クロム酸、バナジン酸、過レニウム酸
および過マンガン酸などが挙げられる。中でも、取り扱いの容易さから、ホウ酸、リン酸
、硫酸、タングステン酸、モリブデン酸、クロム酸およびバナジン酸であることが好まし
く、リン酸であることがより好ましい。
【００２４】
　本発明の有機オキソ酸としては、有機酸であり、通常、カルボン酸である。該カルボン
酸としては、例えばモノカルボン酸、ジカルボン酸、トリカルボン酸などが挙げられる。
　モノカルボン酸としては、酢酸、プロピオン酸、酪酸等が挙げられる。
　ジカルボン酸としては、シュウ酸、マロン酸、コハク酸等が挙げられる。
　トリカルボン酸としては、クエン酸等が挙げられる。
　また鎖式カルボン酸であっても芳香族カルボン酸であってもよく、また酸無水物であっ
てもよい。
　中でも、取り扱いの容易さから、酢酸、プロピオン酸、シュウ酸、クエン酸であること
が好ましく、酢酸であることがより好ましい。
【００２５】
　本発明で使用するオキソ酸はポリ酸であってもよく、そのポリ酸はイソポリ酸であって
もヘテロポリ酸であってもよい。
【００２６】
　本発明のオキソ酸の金属塩において、金属塩を形成するための陽イオンとしては、例え
ば、アンモニウムイオン、アルカリ金属イオン、１，２，３または４級アルキルアンモニ
ウムイオン、ホスホニウムイオンおよびスルホニウムイオンなどが挙げられる。中でも、
イオン交換のしやすさから、アルカリ金属イオンまたはアンモニウムイオンであることが
好ましく、ナトリウムイオン、リチウムイオンまたはアンモニウムイオンであることがよ
り好ましく、ナトリウムイオンであることがさらに好ましい。
【００２７】
　該オキソ酸は単独で使用してもよいし、２種以上を組み合わせて使用してもよい。同様
にオキソ酸の金属塩についても、単独で使用してもよいし、２種以上を組み合わせて使用
してもよい。またオキソ酸とオキソ酸の金属塩とを組み合わせて使用してもよい。
【００２８】
　本発明の液体媒体としては、前述の無機層状化合物を膨潤かつ劈開させる液体媒体を用
いることが好ましい。中でも、オキソ酸とオキソ酸の金属塩からなる群より選ばれる１種
以上の化合物の溶解性の点から、水、アルコール、水－アルコール混合物が好ましい。
【００２９】
　本発明の予備分散液は、オキソ酸とオキソ酸の金属塩からなる群より選ばれる１種以上
の化合物と、層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物と、液体媒体とを含むもの
である。
　予備分散液に含まれるオキソ酸とオキソ酸の金属塩からなる群より選ばれる１種以上の
化合物と、層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物との合計重量を１００重量％
とするときに、オキソ酸とオキソ酸の金属塩からなる群より選ばれる１種以上の化合物の
割合が０．０１～１０重量％であることが好ましく、０．０１～５重量％であることがよ
り好ましく、０．０１～２重量％であることがより好ましい。オキソ酸とオキソ酸の金属
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塩からなる群より選ばれる１種以上の化合物の割合を上記範囲とすることで、ナトリウム
イオンを効率よく低減させることができ、また後述の本発明の製造方法にて得られる層間
にナトリウム以外の陽イオンＡを有する無機層状化合物を含む分散液、特に前記陽イオン
Ａが水素イオン、リチウムイオン、及びアンモニウムイオンからなる群より選ばれる１種
以上の陽イオンである無機層状化合物を含む分散液を樹脂等からなる基材層上に塗布し、
塗布膜を形成し、該塗布膜から液体媒体を除去してなる膜を作製して用いる場合、該膜は
ガスバリア性に優れるため好ましい。
　該予備分散液の重量を１００重量％とするときに、層間にナトリウムイオンを有する無
機層状化合物と、オキソ酸とオキソ酸の金属塩からなる群より選ばれる１種以上の化合物
との合計重量の割合は、０．１～２０重量％であることが好ましく、１～１５重量％であ
ることがより好ましく、３～１０重量％であることがさらに好ましい。層間にナトリウム
イオンを有する無機層状化合物と、オキソ酸とオキソ酸の金属塩からなる群より選ばれる
１種以上の化合物との合計重量の割合を上記範囲とすることで、後述の本発明の製造方法
にて得られる層間にナトリウム以外の陽イオンＡを有する無機層状化合物を含む分散液、
特に前記陽イオンＡが水素イオン、リチウムイオン、及びアンモニウムイオンからなる群
より選ばれる１種以上の陽イオンである無機層状化合物を含む分散液を樹脂等からなる基
材層上に塗布し、塗布膜を形成し、該塗布膜から液体媒体を除去してなる膜を作製して用
いる場合、該膜は透明性、製膜性に優れるため好ましい。
　該予備分散液の重量を１００重量％とするときに、層間にナトリウムイオンを有する無
機層状化合物の割合は、０．１～２０重量％であることが好ましく、１～１５重量％であ
ることがより好ましく、３～１０重量％であることがさらに好ましい。
【００３０】
　該予備分散液の製造方法としては、例えば、以下のような順に混合する方法が挙げられ
る。
（i）液体媒体と層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物とを予め混合した後、
オキソ酸とオキソ酸の金属塩からなる群より選ばれる１種以上の化合物を加えて混合する
方法。
（ii）オキソ酸とオキソ酸の金属塩からなる群より選ばれる１種以上の化合物と、層間に
ナトリウムイオンを有する無機層状化合物とを予め混合した後、液体媒体を加えて混合す
る方法。
（iii）オキソ酸とオキソ酸の金属塩からなる群より選ばれる１種以上の化合物と、液体
媒体とを予め混合した後、層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物を加えて混合
する方法。
（iv）液体媒体と層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物とを混合した混合液（
iv－１）と、オキソ酸とオキソ酸の金属塩からなる群より選ばれる１種以上の化合物と液
体媒体とを混合した混合液（iv－２）とを混合する方法。
　層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物の液体媒体への膨潤性、劈開性の点か
ら、好ましくは、上記（iii）の方法である。
【００３１】
　層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物を含む上記予備分散液や層間にナトリ
ウム以外の陽イオンＡを有する無機層状化合物を含む分散液などの無機層状化合物を含む
液を調製する場合には、無機層状化合物の分散性の観点から、高圧分散装置を用いて高圧
分散処理することが好ましい。高圧分散装置としては、例えばMicrofluidics Corporatio
n 社製超高圧ホモジナイザー（商品名：マイクロフルイダイザー）、ナノマイザー社製ナ
ノマイザー、マントンゴーリン型高圧分散装置、イズミフードマシナリ製ホモゲナイザー
が挙げられる。高圧分散処理とは、無機層状化合物を含む液を複数本の細管中に高速通過
させた後に合流させて、無機層状化合物を含む液同士あるいは無機層状化合物を含む液と
細管内壁とを衝突させることにより、無機層状化合物を含む液に高剪断および／または高
圧を付加する処理方法である。高圧分散処理では、無機層状化合物を含む液を管径１μｍ
～１０００μｍ程度の細管中に通過させ、このとき１００ｋｇｆ／ｃｍ2以上の最大圧力
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が印加されるように処理することが好ましい。最大圧力は５００ｋｇｆ／ｃｍ2以上であ
ることがより好ましく、１０００ｋｇｆ／ｃｍ2以上であることが特に好ましい。また無
機層状化合物を含む液が細管内を通過する際、該無機層状化合物を含む液の最高到達速度
は１００ｍ／秒以上であることが好ましく、圧力損失による伝熱速度は１００ｋｃａｌ／
時間以上であることが好ましい。
【００３２】
　本発明の層間にナトリウム以外の陽イオンＡを有する無機層状化合物を含む分散液は、
上記予備分散液をナトリウム以外の陽イオンＡを有するイオン交換樹脂と接触させ、無機
層状化合物の層間に含まれるナトリウムイオンを、イオン交換樹脂が有する上記陽イオン
Ａに交換することにより得られる。
　イオン交換樹脂とは通常、微細な三次元網目構造の高分子基体にイオン交換基を結合さ
せたものであり、高分子基体に固定された固定イオンと、該固定イオンと反対符号の電荷
を有し、液体媒体中に溶出可能なイオンとから成っている。イオン交換樹脂は、イオン交
換基の種類により、陽イオン交換樹脂と陰イオン交換樹脂とに分類されるが、本発明で用
いるイオン交換樹脂は、ナトリウム以外の陽イオンＡを有するイオン交換樹脂である。陽
イオンＡとしては、水素イオン、リチウムイオン、アンモニウムイオン、カリウムイオン
等の一価の陽イオン、カルシウムイオン、マグネシウムイオン等の二価の陽イオンが挙げ
られる。イオン交換樹脂が有する陽イオンＡは、水素イオン、リチウムイオン、及びアン
モニウムイオンからなる群より選ばれる１種以上の陽イオンであることが好ましい。この
ように層間に水素イオンを有する無機層状化合物と層間にリチウムイオンを有する無機層
状化合物と層間にアンモニウムイオンを有する無機層状化合物とから選ばれる１種以上の
無機層状化合物を含む分散液を樹脂等からなる基材層上に塗布し、塗布膜を形成し、該塗
布膜から液体媒体を除去してなる膜を作製して用いる場合、該膜はガスバリア性に優れる
。
　上記予備分散液を、水素イオンを有するイオン交換樹脂と接触させ、無機層状化合物の
層間に含まれるナトリウムイオンを、イオン交換樹脂が有する水素イオンに交換すること
により、層間に水素イオンを有する無機層状化合物を含む分散液を製造することができる
。
　上記予備分散液を、リチウムイオンを有するイオン交換樹脂と接触させ、無機層状化合
物の層間に含まれるナトリウムイオンを、イオン交換樹脂が有するリチウムイオンに交換
することにより、層間にリチウムイオンを有する無機層状化合物を含む分散液を製造する
ことができる。
　上記予備分散液を、アンモニウムイオンを有するイオン交換樹脂と接触させ、無機層状
化合物の層間に含まれるナトリウムイオンを、イオン交換樹脂が有するアンモニウムイオ
ンに交換することにより、層間にアンモニウムイオンを有する無機層状化合物を含む分散
液を製造することができる。
【００３３】
　イオン交換樹脂が陽イオンＡとして、２種類の陽イオンＡ－１およびＡ－２を有する場
合、得られる分散液には、層間に陽イオンＡ－１を有する無機層状化合物と層間に陽イオ
ンＡ－２を有する無機層状化合物の両方が含まれる。またイオン交換樹脂が陽イオンＡと
して、３種類の陽イオンＡ－１、Ａ－２およびＡ－３を有する場合、得られる分散液には
、層間に陽イオンＡ－１を有する無機層状化合物と層間に陽イオンＡ－２を有する無機層
状化合物と層間に陽イオンＡ－３を有する無機層状化合物の全てが含まれる。
　また、スチレン－ジビニルベンゼン共重合体を基体とし、スルホン酸基、カルボキシル
基、リン酸基、アミノ基、４級アンモニウム基などのイオン交換基が固定されたものが好
ましく用いられる。イオン交換樹脂の形態としては、ビーズが好ましい。イオン交換樹脂
としては、具体的には文献：「１２６９５の化学商品」 化学工業日報社発行 １９９５年
９０９～９１４頁を参照することができる。イオン交換容量については特に限定されるも
のではないが、通常１．２ｅｑ／ｌ－Ｒ以上であり、より好ましくは２．０ｅｑ／ｌ－Ｒ
以上である。
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【００３４】
　該予備分散液と該イオン交換樹脂とを接触させる方法としては、例えば、該予備分散液
とイオン交換樹脂とを混合および攪拌し、該イオン交換樹脂の残渣をろ過あるいは遠心分
離するなどして除去する方法、あるいは該イオン交換樹脂を充填したカラム中に、該予備
分散液を通液する方法などが挙げられる。
【００３５】
　本発明の予備分散液は、オキソ酸とオキソ酸の金属塩からなる群より選ばれる１種以上
の化合物と、層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物、および液体媒体以外の成
分として樹脂を含有してもかまわない。
　また、本発明の製造方法により得られる層間に上記陽イオンＡを有する無機層状化合物
を含む分散液は、下記樹脂を含有してもよい。
　樹脂を含有することにより、本発明で得られる層間に水素イオンを有する無機層状化合
物と層間にリチウムイオンを有する無機層状化合物と層間にアンモニウムイオンを有する
無機層状化合物とから選ばれる１種以上の無機層状化合物と樹脂とを含む分散液を、樹脂
等からなる基材層上に塗布し、塗布膜を形成し、該塗布膜から液体媒体を除去してなる膜
を作製して用いる場合、該膜は柔軟性を有する。
【００３６】
　該樹脂としては、例えばポリビニルアルコール（ＰＶＡ）、エチレン－ビニルアルコー
ル共重合体（ＥＶＯＨ）、ポリ塩化ビニリデン、ポリアクリロニトリル、多糖類、ポリア
クリル酸およびそのエステル類、ポリメタアクリル酸およびそのエステル類、アミド樹脂
、イミド樹脂、エステル樹脂、一分子中に２種類以上の官能基を有する樹脂、ウレタン樹
脂が挙げられるが、水、アルコールまたは水－アルコール混合物に溶解または分散する樹
脂が好ましい。
【００３７】
　ポリビニルアルコールとは、ビニルアルコールに基づく単量体単位を主成分として有す
るポリマーである。このようなポリビニルアルコールとしては、例えば、ビニルエステル
化合物の重合体のエステル部分を加水分解して得られるポリマーやビニルエーテル化合物
の重合体のエーテル部分を加水分解して得られるポリマーが挙げられる。ビニルエステル
化合物としては、例えば、酢酸ビニル、トリフルオロ酢酸ビニル、ギ酸ビニル、ピバリン
酸ビニル等が挙げられる。またビニルエーテル化合物としては、例えばｔ－ブチルビニル
エーテル、トリメチルシリルビニルエーテル等が挙げられる（「ポリビニルアルコール」
の詳細については、例えば、ポバール会編、「ＰＶＡの世界」、１９９２年、（株）高分
子刊行会；長野ら、「ポバール」、１９８１年、（株）高分子刊行会を参照することがで
きる）。上記ビニルエステル化合物の重合体およびビニルエーテル化合物の重合体の加水
分解（けん化）の程度は、７０モル％以上が好ましく、８５モル％以上のものがより好ま
しく、９８％モル以上のいわゆる完全けん化品がさらに好ましい。例えば、酢酸ビニル重
合体の加水分解（けん化）の程度が１００モル％未満の場合、加水分解されたポリマーは
、酢酸ビニルに基づく単量体単位とビニルアルコールに基づく単量体単位とを有するポリ
マーである。
　また、重合度は、１００以上５０００以下、２００以上３０００以下であることがより
好ましい。
【００３８】
　また、ポリビニルアルコールとして、水酸基以外の官能基を有するいわゆるポリビニル
アルコール誘導体も使用でき、水酸基以外の官能基として例えば、アミノ基、チオール基
、カルボキシル基、スルホン基、リン酸基、カルボキシレート基、スルホン酸イオン基、
燐酸イオン基、アンモニウム基、ホスホニウム基、シリル基、シロキサン基、アルキル基
、アリル基、フルオロアルキル基、アルコシキ基、カルボニル基、ハロゲン基等が例示で
きる。ＰＶＡ中の水酸基の一部がこれら官能基の１種または２種以上と置き換わっていて
もよい。
【００３９】
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　多糖類とは、種々の単糖類の縮重合によって生体系で合成される生体高分子であり、こ
こではそれらをもとに化学修飾したものも含まれる。たとえば、セルロースおよびヒドロ
キシメチルセルロース、ヒドロキシエチルセルロース、カルボキシメチルセルロースなど
のセルロース誘導体、アミロース、アミロペクチン、プルラン、カードラン、ザンタン、
キチン、キトサン、などが挙げられる。
【００４０】
　イミド樹脂とは、分子内の繰り返し単位にイミド結合を有する樹脂であり、芳香族化合
物が直接イミド結合で連結された芳香族ポリイミドを指し、具体的にはポリアミック酸を
脱水、環化反応して得られる樹脂である。
【００４１】
　アミド樹脂とは、分子内の繰り返し単位にアミド結合を有する樹脂であり、脂肪族骨格
を有する脂肪族ポリアミドあるいは芳香族骨格を有する芳香族ポリアミドが挙げられる。
脂肪族ポリアミドとしては、例えばε-カプロラクタムの重縮合反応物、ヘキサメチレン
ジアミンとアジピン酸との共縮重合物が挙げられる。また芳香族ポリアミドとしてはｐ-
フェニレンジアミンとテレフタル酸クロリドとの共縮重合物、ｍ-フェニレンジアミンと
イソフタル酸クロリドとの共縮重合物などが挙げられる。
【００４２】
　一分子中に２種類以上の官能基を含む樹脂としては、水酸基、カルボキシル基、アミノ
基、スルホン酸基、カルボキシレート基、およびアンモニウム基からなる群より選ばれる
２種以上の官能基を一分子中に含む樹脂であることが好ましい。また、前記２種類以上の
官能基が共有結合性、あるいはイオン結合性の結合をし得る官能基であることが好ましい
。具体的には、ビニルアルコール－アクリル酸共重合体、ビニルアルコール－メタアクリ
ル酸共重合体、ビニルアルコール－ビニルアミン共重合体、アクリル酸－ビニルアミン共
重合体、メタアクリル酸－ビニルアミン共重合体等の共重合体、また上記ポリビニルアル
コール誘導体あるいは多糖類のうち、カルボキシル基、アミノ基、スルホン酸基、カルボ
キシレート基、およびアンモニウム基からなる群より選ばれる官能基を有する樹脂が挙げ
られる。
　水系の液体媒体に容易に溶解させることができ、取り扱いが容易であることや、本発明
の製造方法により得られる分散液を用いて得られる膜のガスバリア性の観点から、一分子
中に水酸基とカルボキシル基とを含む樹脂であることが好ましく、ビニルアルコール－ア
クリル酸共重合体、ビニルアルコール－メタアクリル酸共重合体であることが好ましい。
【００４３】
　また、上述の樹脂を２種類以上併用してもよい。２種類以上の樹脂を併用する場合は、
各樹脂が互いに異なる官能基を含む樹脂であることが好ましく、各樹脂が含む官能基が、
共有結合性、あるいはイオン結合性の結合をし得る官能基であることが好ましい。水酸基
、カルボキシル基、アミノ基、スルホン酸基、カルボキシレート基、アンモニウム基から
なる群より選ばれる官能基を含む樹脂を併用することが好ましい。具体的には、ポリビニ
ルアルコール、多糖類、ポリアクリル酸、ポリメタアクリル酸、ポリアクリル酸部分中和
物、ポリメタアクリル酸部分中和物、ポリビニルアミン等のうち、２種類以上の組み合わ
せが挙げられる。
　水系の液体媒体に容易に溶解させることができ、取り扱いが容易であることや、本発明
の製造方法により得られる分散液を用いて得られる膜のガスバリア性の観点から、水酸基
を含む樹脂と、カルボキシル基を含む樹脂を併用することが好ましい。この場合、水酸基
を含む樹脂としてポリビニルアルコール、カルボキシル基を含む樹脂としてポリアクリル
酸またはポリメタアクリル酸またはポリアクリル酸部分中和物またはポリメタアクリル酸
部分中和物であることが好ましい。
【００４４】
　前記カルボキシル基を含む樹脂は、ポリアクリル酸、ポリメタアクリル酸、ポリアクリ
ル酸部分中和物、ポリメタアクリル酸部分中和物から選択される１種以上の樹脂であるこ
とが好ましい。またアクリル酸とメタアクリル酸との共重合体も使用できる。上記カルボ
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キシル基を含む樹脂の平均分子量は、２０００～１００００００の範囲が好ましく、より
好ましくは１０００００～１００００００が好ましい。
【００４５】
　ポリアクリル酸部分中和物またはポリメタクリル酸部分中和物は、通常、ポリアクリル
酸またはポリメタクリル酸の水溶液にアルカリを添加することにより得ることができる。
ポリアクリル酸またはポリメタクリル酸とアルカリの量比を調節することにより、所望の
中和度とすることができる。ポリアクリル酸部分中和物およびポリメタクリル酸部分中和
物は、ガスバリア性や透明性の点から、以下の式により算出される中和度が０．１％～２
０％であることが好ましい。
中和度＝（Ａ／Ｂ）×１００
Ａ：ポリアクリル酸またはポリメタクリル酸１ｇ中に含まれる中和されたカルボキシル基
の全モル数
Ｂ：ポリアクリル酸またはポリメタクリル酸１ｇ中に含まれる中和前のカルボキシル基の
全モル数
【００４６】
　一分子中に水酸基とカルボキシル基とを含む樹脂を用いる場合、または、水酸基を含む
樹脂とカルボキシル基を含む樹脂を併用する場合、一分子中、または、水酸基を含む樹脂
とカルボキシル基を含む樹脂の混合物中の水酸基とカルボキシル基のモル比は、水酸基：
カルボキシル基＝３０：７０～９５：５であることが好ましく、より好ましくは７０：３
０～９５：５である。また本発明の製造方法により得られる分散液を用いて得られる膜を
、特に高湿度条件下でのガスバリア性に優れるものとするためには、一分子中に水酸基と
カルボキシル基とを含む樹脂、または、水酸基を含む樹脂とカルボキシル基を含む樹脂の
混合物に含まれる水酸基およびカルボキシル基の合計重量が３０～６０重量％であること
が好ましく、より好ましくは３５～５５重量％である。前記水酸基およびカルボキシル基
の合計重量は、一分子中に水酸基とカルボキシル基とを含む樹脂の重量、または、水酸基
を含む樹脂とカルボキシル基を含む樹脂の混合物の重量を１００重量％としたときの値で
ある。
【００４７】
　一分子中に水酸基とカルボキシル基とを含む樹脂を用いる場合、または、水酸基を含む
樹脂とカルボキシル基を含む樹脂を併用する場合、水酸基とカルボキシル基とのモル比は
、公知のＮＭＲ法、ＩＲ法等により求めることができる。例えばＩＲ法であれば、水酸基
とカルボキシル基のモル比が既知のサンプルを用い、検量線を求め、算出することができ
る。また完全けん化品であるポリビニルアルコールと、アクリル酸単独重合体および／ま
たはメタアクリル酸単独重合体を用いる場合は、予めその重量から水酸基およびカルボキ
シル基のモル数を求め、モル比を算出することができる。水酸基およびカルボキシル基の
合計重量測定については、モル比と同様、公知のＮＭＲ法、ＩＲ法等にて求めることがで
きる。例えばＩＲ法であれば、ポリオールユニット数が既知であるポリオール重合体およ
び、ポリカルボン酸ユニット数が既知であるポリカルボン酸重合体について検量線を求め
、算出することができる。また完全けん化品であるポリビニルアルコールと、アクリル酸
単独重合体および／またはメタアクリル酸単独重合体を用いる場合は、予めその重量から
水酸基およびカルボキシル基の重量を求め、この合計量を用いることができる。
【００４８】
　一分子中に水酸基とカルボキシル基とを含む樹脂を用いる場合、または、水酸基を含む
樹脂とカルボキシル基を含む樹脂を併用する場合、本発明の製造方法により得られる分散
液を用いて得られる膜の耐水性の点から、アルカリ金属イオンを含むことが好ましい。ア
ルカリ金属イオンとしては、ナトリウムイオン、リチウムイオン、カリウムイオンが挙げ
られる。用いる樹脂の重量を１００％とするとき、２０００～５００００ｐｐｍであるこ
とが好ましく、より好ましくは２０００～２００００ｐｐｍである。
【００４９】
　前記アルカリ金属イオンは、アルカリ金属イオン供与化合物に由来する。すなわち一分
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子中に水酸基とカルボキシル基とを含む樹脂を用いる場合、または、水酸基を含む樹脂と
カルボキシル基を含む樹脂を併用する場合、アルカリ金属イオン供与化合物を含むことが
好ましい。アルカリ金属イオン供与化合物としては、水酸化ナトリウム、次亜リン酸ナト
リウム、水酸化リチウム、水酸化カリウム、上記オキソ酸のアルカリ金属塩等が挙げられ
る。また、無機層状化合物としてモンモリロナイトを用いる場合には、該モンモリロナイ
トの層間にナトリウムイオンが含まれるため、モンモリロナイトがアルカリ金属イオン供
与化合物として作用する。したがって、無機層状化合物として、モンモリロナイトを用い
ることがとりわけ好ましい。またアルカリ金属イオン供与化合物として、２種類以上を併
用してもよい。
【００５０】
　一分子中に水酸基とカルボキシル基とを含む樹脂、または、水酸基を含む樹脂とカルボ
キシル基を含む樹脂と、無機層状化合物とを含む分散液を、樹脂等からなる基材層上に塗
布し、塗布膜を形成し、該塗布膜から液体媒体を除去してなる膜を作製して用いる場合、
該膜に加熱処理および湿熱処理を施すことが好ましい。該加熱処理の条件としては、１０
０～４００℃であることが好ましく、１２０～３５０℃であることがより好ましく、１３
０～３５０℃であることがさらに好ましい。また該加熱処理は、水蒸気濃度が５０ｇ／ｍ
3未満の雰囲気下で実施することが好ましい。加熱処理する時間は通常１秒間～２４時間
である。該加熱処理に用いる熱源は、熱源は熱ロール接触、熱媒接触（空気等）、赤外線
加熱、マイクロ波加熱等が挙げられる。また該湿熱処理とは１００℃以上の温度で水蒸気
濃度が２９０ｇ／ｍ3超の雰囲気下または８０℃以上の水中で保持する処理である。湿熱
処理する時間は、通常１秒間～１時間である。１００℃以上の温度で水蒸気濃度が２９０
ｇ／ｍ3超の雰囲気下での処理の場合、温度は１２０～２００℃の範囲内が好ましく、水
蒸気濃度は５００～２００００ｇ／ｍ3の範囲内が好ましい。また８０℃以上の水中で保
持する処理の場合、水の温度は１００℃以上であることが好ましく、１２０～２００℃の
範囲内がより好ましい。
【００５１】
　予備分散液が上記樹脂を含む場合、本発明の製造方法により得られる分散液を用いて得
られる膜のガスバリア性の点から、予備分散液に含まれる層間にナトリウムイオンを有す
る無機層状化合物と上記樹脂との合計体積を１００体積％とするときに、樹脂の割合は、
１～２０体積％であることが好ましく、１～１０体積％であることがより好ましく、１～
５体積％であることがさらに好ましい。また該膜の柔軟性の点からは、予備分散液に含ま
れる層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物と上記樹脂との合計体積を１００体
積％とするときに、樹脂の割合は、５０～９０体積％であることが好ましく、６０～８０
体積％であることがより好ましく、７０～８０体積％であることがさらに好ましい。
【００５２】
　本発明の製造方法により得られる層間に上記陽イオンＡを有する無機層状化合物を含む
分散液を、樹脂等からなる基材層上に塗布し、塗布膜を形成して用いる場合、該分散液に
は必要に応じて界面活性剤、紫外線吸収剤、着色剤、酸化防止剤等の各種添加剤を含有し
ていてもよい。また塗布膜を形成する方法については、例えばダイレクトグラビア法、リ
バースグラビア法等のグラビア法、２本ロールビートコート法、ボトムフィード３本リバ
ースコート法等のロールコーティング法、ドクターナイフ法、ダイコート法、バーコーテ
ィング法、ディッピング法、スプレーコート法、スピンコート法が挙げられる。
【００５３】
　本発明の製造方法により得られる層間に水素イオンを有する無機層状化合物と層間にリ
チウムイオンを有する無機層状化合物と層間にアンモニウムイオンを有する無機層状化合
物とから選ばれる１種以上の無機層状化合物を含む分散液は、ナトリウムイオンが低減さ
れているため、液晶ディスプレイ用基板、有機ＥＬ用基板などフレキシブルディスプレイ
用基板あるいは封止材といった光学部品部材、シリコン型太陽電池あるいは色素増感型な
どの基板用途、プリント配線基板のような電子部品部材用途、真空断熱材パネル用途、ま
た該電子部品部材等の包装材料用途として用いることが可能である。
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　例えば本発明で得られる分散液を樹脂からなる基材層に塗布して得られる積層体は、ガ
スバリア性に優れることから、ディスプレイ用基板として用いた場合、重くて割れやすく
大面積化が困難なガラス基板に比べ、軽量化、大型化という要求にこたえることができ、
形状の自由度が高く、曲面表示が可能である。さらにはロールツーロール方式が可能であ
ることからガラスよりも生産性が良くコストダウンの点でも有利である。また従来のプラ
スチック等を用いた基板と比較して、水蒸気や空気のガスバリア性が高く、例えば液晶セ
ル内の液晶を劣化させ、表示欠陥となって表示品位を劣化させてしまうといった問題を解
決できる。またシリコン型あるいは色素増感型太陽電池の基板用途として該積層体を用い
た場合、バックシートあるいは前面板として用いれば、水蒸気や酸素等のガスが電極や半
導体、色素、電解質に作用することで起こる光電変換特性の劣化を抑制することができる
。また耐熱性にも優れることから、薄膜でシリコン層等を形成する場合にも好適に用いる
ことができる。また電子部品部材として用いる場合、耐熱性に優れ、またエッチングの際
の耐アルカリ性、耐酸性に優れることからプリント配線基板用途として用いることが可能
である。該積層体を真空断熱材パネル用途として外装に用いた場合、ガスバリア性に優れ
るため、長期間にわたって内部の真空度を保持できるとともに、アルミ箔等と比較して熱
橋が起こりにくいため、断熱性に優れる。
また該積層体を包装材料として用いることにより、該包装材料で包装された内容物の酸素
および水蒸気劣化を防ぐことができる。該多層構造体を包装材料として用いる場合、その
形状としては、フィルム、袋、ボトル、ボトルキャップ、箱型、カップ、皿、トレー、タ
ンク、チューブ等が挙げられる。本発明の製造方法で得られる多層構造体により包装され
る内容物としては、ケーキ、カステラ等の洋菓子、大福、もち等の和菓子、ポテトチップ
ス等のスナック菓子等の菓子類、竹輪や蒲鉾等の水産加工品、味噌、漬物、蒟蒻、ミート
ボール、ハンバーグ、ハム、ソーセージ等の食品、コーヒー、茶、ジュース等の飲料品、
牛乳、ヨーグルト等の乳製品、米飯、カレー等が例示される。また食料品以外に、洗剤、
入浴剤、化粧品といったトイレタリー製品、ガソリン、水素ガス等の燃料、粉末剤、錠剤
、点眼薬、輸液バック等の医薬品および医療機器、ハードディスク、シリコンウエハ等の
電子部品および電子機器等の包装材料としても用いることができる。
　ガスバリア性に優れるという観点から、層間に水素イオンを有する無機層状化合物と層
間にリチウムイオンを有する無機層状化合物と層間にアンモニウムイオンを有する無機層
状化合物とからなる群より選ばれる１種以上の無機層状化合物を含む分散液を用いること
が好ましい。
【００５４】
　また、本発明の無機層状化合物のイオン交換方法は、無機層状化合物の層間に含まれる
ナトリウムイオンを、ナトリウム以外の陽イオンＡに交換する無機層状化合物のイオン交
換方法であって、オキソ酸とオキソ酸の金属塩からなる群より選ばれる１種以上の化合物
と、層間にナトリウムイオンを有する無機層状化合物と、液体媒体とを含む予備分散液を
、上記陽イオンＡを有するイオン交換樹脂と接触させ、上記無機層状化合物に含まれるナ
トリウムイオンの少なくとも一部を上記陽イオンＡに交換する無機層状化合物のイオン交
換方法である。
【００５５】
　本発明の無機層状化合物のイオン交換方法における材料は、上述の層間に上記陽イオン
Ａを有する無機層状化合物を含む分散液の製造方法と同様の材料を適用することができる
。上記分散液の製造方法と同様に、陽イオンＡはリチウムイオンや水素イオンやアンモニ
ウムイオンが挙げられる。またオキソ酸の金属塩は、ナトリウムイオンを有することが好
ましい。
【００５６】
　本発明のイオン交換方法を用いることで、予備分散液に含まれる層間にナトリウムイオ
ンを有する無機層状化合物の濃度が高い場合でも、イオン交換効率は良好である。
【実施例】
【００５７】
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　以下、実施例により本発明を詳細に説明するが、本発明はこれらに限定されるものでは
ない。各種物性の測定方法を以下に記す。
【００５８】
〔分散液の陽イオン濃度測定〕
　後述の分散液（１）～（８）について、キャピラリー電気泳動装置（キャピラリー電気
泳動システム、Ａｇｉｌｅｎｔ　Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｉｅｓ社製）を用いて、ナトリウム
イオン濃度、リチウムイオン濃度およびアンモニウムイオン濃度を測定した。試料の調製
方法は以下のとおりである。試料１ｍＬをキャピラリー電気泳動用泳動液（２０ｍＭ イ
ミダゾール／５ｍＭ 乳酸/０．５ｍＭ １８－クラウンー６－エーテル（ｐＨ４．５））
１ｍＬで希釈した後、限外ろ過フィルター(Ｕｌｔｒａｆｒｅｅ－ＭＣ３００００　ＮＭ
ＷＬ　Ｆｉｌｔｅｒ　Ｕｎｉｔ、ＭＩＬＬＩＰＯＲＥ社製)を使用して希釈試料をろ過し
た。該溶液をキャピラリー電気泳動装置に供試し、分散液（１）～（８）中のナトリウム
イオン濃度、リチウムイオン濃度およびアンモニウムイオン濃度を測定した。また分散液
（１）、（２）、（３）、（４）、（８）中の水素イオン濃度については、分散液（８）
中のナトリウムイオン濃度から、各分散液中のナトリウムイオン濃度、リチウムイオン濃
度およびアンモニウムイオン濃度の合計量を差し引いた値とした。
【００５９】
［実施例１］
　攪拌機にて、室温下、イオン交換水１０００ｇを高速攪拌（３，０００ｒｐｍ、周速度
＝８．２ｍ／分）のもと、該攪拌系にピロリン酸ナトリウム（和光純薬工業（株）製）０
．７５ｇを徐々に加え、さらに高純度モンモリロナイト（商品名：クニピアＧ；クニミネ
工業（株）製）６０ｇを徐々に加え、添加終了後、室温下にて６０分間攪拌を続け、予備
分散液（１）を得た。
　該予備分散液（１）にＨ＋型イオン交換樹脂（デュオライト　Ｃ２５５ＬＦＨ；ローム
＆ハース社製）を６０ｇ添加し、その後３０分間攪拌し、混合液（１）を得た。その後、
フィルター（フルイ目の開きが２９７μｍ）を用いて、該混合液（１）をろ過してイオン
交換樹脂の残渣を除去し、分散液（１）を得た。該分散液（１）中のナトリウムイオン濃
度は３μｍｏｌ／ｇ、リチウムイオン濃度は測定下限値以下、アンモニウムイオン濃度は
測定下限値以下、水素イオン濃度は３５μｍｏｌ／ｇであった。
【００６０】
［実施例２］
　実施例１の予備分散液（１）において、ピロリン酸ナトリウムのかわりにピロリン酸（
和光純薬工業（株）製）を添加したこと以外は同様にして、予備分散液（２）を得た。該
予備分散液（２）にＨ＋型イオン交換樹脂を６０ｇ添加し、その後３０分間攪拌し、混合
液（２）を得た。その後、フィルター（フルイ目の開きが２９７μｍ）を用いて、該混合
液（２）をろ過してイオン交換樹脂の残渣を除去し、分散液（２）を得た。該分散液（２
）中のナトリウムイオン濃度は４μｍｏｌ／ｇ、リチウムイオン濃度は測定下限値以下、
アンモニウムイオン濃度は測定下限値以下、水素イオン濃度は３４μｍｏｌ／ｇであった
。
【００６１】
［実施例３］
　実施例１の予備分散液（１）において、ピロリン酸ナトリウムのかわりに硫酸ナトリウ
ム（和光純薬工業（株）製）を添加したこと以外は同様にして、予備分散液（３）を得た
。該予備分散液（３）にＨ＋型イオン交換樹脂を６０ｇ添加し、その後３０分間攪拌し、
混合液（３）を得た。その後、フィルター（フルイ目の開きが２９７μｍ）を用いて、該
混合液（３）をろ過してイオン交換樹脂の残渣を除去し、分散液（３）を得た。該分散液
（３）中のナトリウムイオン濃度は８μｍｏｌ／ｇ、リチウムイオン濃度は測定下限値以
下、アンモニウムイオン濃度は測定下限値以下、水素イオン濃度は３０μｍｏｌ／ｇであ
った。
【００６２】
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［実施例４］
　実施例１の予備分散液（１）において、ピロリン酸ナトリウムのかわりに酢酸ナトリウ
ム（和光純薬工業（株）製）を添加したこと以外は同様にして、予備分散液（４）を得た
。該予備分散液（４）にＨ＋型イオン交換樹脂を６０ｇ添加し、その後３０分間攪拌し、
混合液（４）を得た。その後、フィルター（フルイ目の開きが２９７μｍ）を用いて、該
混合液（４）をろ過してイオン交換樹脂の残渣を除去し、分散液（４）を得た。該分散液
（４）中のナトリウムイオン濃度は２μｍｏｌ／ｇ、測定下限値以下、アンモニウムイオ
ン濃度は測定下限値以下、水素イオン濃度は３６μｍｏｌ／ｇであった。
【００６３】
［実施例５］
　イオン交換樹脂（デュオライト　Ｃ－２０ＬＦ；ローム＆ハース社製）５０ｃｃと１０
％塩化リチウム水溶液５００ｇとを混合し、次いで３０分間高速攪拌（３，０００ｒｐｍ
、周速度＝８．２ｍ／分）し、その後、該イオン交換樹脂を回収し、Ｌｉ＋型イオン交換
樹脂を作製した。
　Ｈ＋型イオン交換樹脂のかわりに、該Ｌｉ＋型イオン交換樹脂を用いたこと以外は実施
例１と同様にして、分散液（５）を得た。該分散液（５）中のナトリウムイオン濃度は３
μｍｏｌ／ｇ、リチウムイオン濃度は３４μｍｏｌ／ｇ、アンモニウムイオン濃度は測定
下限値以下であった。
【００６４】
［実施例６］
　イオン交換樹脂（デュオライト　Ｃ－２０ＬＦ；ローム＆ハース社製）５０ｃｃと１０
％塩化アンモニウム水溶液５００ｇとを混合し、次いで３０分間高速攪拌（３，０００ｒ
ｐｍ、周速度＝８．２ｍ／分）し、その後、該イオン交換樹脂を回収し、ＮＨ４＋型イオ
ン交換樹脂を作製した。
　Ｈ＋型イオン交換樹脂のかわりに、該ＮＨ４＋型イオン交換樹脂を用いたこと以外は実
施例１と同様にして、分散液（６）を得た。該分散液（６）中のナトリウムイオン濃度は
６μｍｏｌ／ｇ、リチウムイオン濃度は測定下限値以下、アンモニウムイオン濃度は３０
μｍｏｌ／ｇであった。
【００６５】
［比較例１］
　実施例１の予備分散液（１）において、ピロリン酸ナトリウムを添加しなかったこと以
外は同様にして、予備分散液（７）を得た。該予備分散液（７）にＨ＋型イオン交換樹脂
を６０ｇ添加し、その後３０分間攪拌し、混合液（７）を得た。その後、フィルター（フ
ルイ目の開きが２９７μｍ）を用いて、該混合液（７）をろ過してイオン交換樹脂の残渣
を除去し、分散液（７）を得た。該分散液（７）中のナトリウムイオン濃度は１０μｍｏ
ｌ／ｇ、リチウムイオン濃度は測定下限値以下、アンモニウムイオン濃度は測定下限値以
下、水素イオン濃度は２８μｍｏｌ／ｇであった。
【００６６】
［比較例２］
　実施例１の予備分散液（１）を分散液（８）とした。該分散液（８）中のナトリウムイ
オン濃度は３８μｍｏｌ／ｇ、リチウムイオン濃度は測定下限であった。
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