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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　ＣｕＫα線を用いた粉末Ｘ線回折により測定されるブラッグ角（２θ±０．２°）にお
ける、１１．７°のピークの回折強度に対する２６．６°のピークの回折強度の比（２６
．６°／１１．７°）が０．８５～０．９９であり、かつ、平均一次粒子径が２０～１３
０ｎｍの結晶粒子であることを特徴とする不溶性アゾ顔料であるＣ．Ｉ．ピグメントイエ
ロー７４。
【請求項２】
　前記１１．７°のピークの半値幅と前記２６．６°のピークの半値幅のいずれもが、０
．１０～０．６０°の範囲内にある請求項１に記載のＣ．Ｉ．ピグメントイエロー７４。
【請求項３】
　前記結晶粒子の短軸に対する長軸の比（長軸／短軸）の平均値が１．００～１．５０で
ある請求項１又は２に記載のＣ．Ｉ．ピグメントイエロー７４。
【請求項４】
　請求項１～３のいずれか一項に記載のＣ．Ｉ．ピグメントイエロー７４を着色剤として
含有してなる着色組成物。
【請求項５】
　画像記録用組成物又はインクジェット記録用組成物である請求項４に記載の着色組成物
。
【発明の詳細な説明】
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【技術分野】
【０００１】
　本発明は、耐候（光）性等に優れた不溶性アゾ顔料であるＣ．Ｉ．ピグメントイエロー
７４、及びそれを用いた着色組成物に関する。
【背景技術】
【０００２】
　例えば、インクジェット記録用のインク（インクジェットインク）に対する要求性能の
一つとして、透明性や鮮明性等に優れた画像形成が可能であることが挙げられる。このた
め、従来、ＯＡ用のインクジェットプリンターに用いられるインクには、透明性や鮮明性
等に優れた画像形成が可能な染料が色材として用いられてきた。これに対し、近年におけ
るインクジェット方式の多様な印刷機の普及により、屋外展示用ポスターや建築材用印刷
物等、屋外に設置される印刷物を得るためにインクジェットインクが用いられるようにな
っている。しかしながら、染料を色材として含有する染料インクを用いて記録した画像は
、屋外に設置された場合、特に色落ちや色飛びを生じやすいといった課題がある。このよ
うな事情から、インクジェット記録用においても、耐候（光）性に優れた顔料を色材とし
て配合した顔料インクの需要が高まっている。
【０００３】
　インクジェットインク用の着色剤としては、下記に挙げるようなイエロー、マゼンタ、
及びシアン等の顔料が用いられている。マゼンタ顔料及びシアン顔料としては、主として
キナクリドン系顔料やフタロシアニン系顔料等の、耐候（光）性に優れた中高級顔料が用
いられている。一方、イエロー顔料としては、製造コスト、製造の容易さ、並びに透明性
及び鮮明性等の面から、主として不溶性アゾ黄色顔料であるＣ．Ｉ．ピグメントイエロー
７４が用いられている。しかしながら、アゾ系顔料であるＣ．Ｉ．ピグメントイエロー７
４は、マゼンタ顔料やシアン顔料として用いられている中高級顔料に比べて、耐候（光）
性が不十分であるといった課題がある。
【０００４】
　上記Ｃ．Ｉ．ピグメントイエロー７４は、例えば、芳香族アミン化合物をジアゾ化した
ジアゾニウム塩とカップリング成分とを反応させるカップリング反応によって合成するこ
とができる。例えば、Ｃ．Ｉ．ピグメントイエロー７４の合成方法として、従来公知のア
ゾ系顔料の合成方法と同様に、ジアゾニウム塩溶液やカップリング反応時の下漬溶液に、
主原料（芳香族アミン化合物（ジアゾニウム塩）やカップリング成分）と構造が近似した
成分をアクセサリーとして添加して反応させる、アクセサリーカップリング方法が知られ
ている。また、カップリング反応後に加熱処理して結晶成長させ、顔料粒子の堅牢性を高
める方法が知られている。しかしながら、いずれの方法であっても、インクジェットイン
ク用の顔料に要求されている諸性能を十分に満足するＣ．Ｉ．ピグメントイエロー７４が
得られていないのが実情である。
【０００５】
　本出願人は、Ｃ．Ｉ．ピグメントイエロー７４に関する技術として、既に、その平均粒
子径が３０～１５０ｎｍであり、Ｘ線回折スペクトルにおける最大ピーク又はそれに準ず
るピークの半値幅が０．３～０．７°であり、粒子の長軸と短軸の長さの比（平均値）が
１～１．５であるＣ．Ｉ．ピグメントイエロー７４を提案している。（特許文献１参照）
。このＣ．Ｉ．ピグメントイエロー７４は耐光性に優れており、透明性及び鮮明性の良好
な画像記録が可能である。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００６】
【特許文献１】特許第４１９０２１８号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００７】
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　しかしながら、本発明者らの検討によれば、近年において益々高まる各種印刷物への要
求性能に対しては、特許文献１に記載されたＣ．Ｉ．ピグメントイエロー７４を含有する
インクを用いた場合であっても、記録される画像の鮮明性及び透明性は必ずしも良好であ
るとは言い難く、特に、屋外に設置するための印刷物においては、その耐候（光）性の面
でさらなる改善の余地があった。また、本発明者らの検討によれば、従来のＣ．Ｉ．ピグ
メントイエロー７４を含有する着色組成物は、その粒径安定性及び保存安定性についても
改善の余地があった。本発明で言う「粒径安定性及び保存安定性」とは、その分散液を熱
促進実験しても、粘度及び粒度の変化が少ないことを意味している。
【０００８】
　本発明は、このような従来技術の有する課題に鑑みてなされたものであり、その目的は
、従来の顔料に比べて、着色組成物の着色剤に利用した場合の分散性に優れ、粒径安定性
及び保存安定性が良好な着色組成物の提供が可能になるとともに、該着色組成物を用いる
ことで、従来技術では達成できていなかった高いレベルの、鮮明性及び透明性に優れた画
像形成（記録）が可能になる、耐候（光）性に優れた不溶性アゾ顔料であるＣ．Ｉ．ピグ
メントイエロー７４を提供することにある。
【課題を解決するための手段】
【０００９】
　本発明者らは上記目的を達成すべく鋭意検討した結果、顔料化したＣ．Ｉ．ピグメント
イエロー７４が、ＣｕＫα線を用いた粉末Ｘ線回折により測定されるピークのうち、１１
．７°のピークと２６．６°のピークとの回折強度の比（２６．６°／１１．７°）が特
定の範囲内にあり、さらに、その平均一次粒子径が特定の範囲内のものである場合に、上
記した従来技術の課題が解決可能になることを見出し、本発明を完成するに至った。
【００１０】
　すなわち、本発明は、以下の不溶性アゾ顔料であるＣ．Ｉ．ピグメントイエロー７４を
提供する。
　［１］ＣｕＫα線を用いた粉末Ｘ線回折により測定されるブラッグ角（２θ±０．２°
）における、１１．７°のピークの回折強度に対する２６．６°のピークの回折強度の比
（２６．６°／１１．７°）が０．８５～０．９９であり、かつ、平均一次粒子径が２０
～１３０ｎｍの結晶粒子であることを特徴とする不溶性アゾ顔料であるＣ．Ｉ．ピグメン
トイエロー７４。
　［２］前記１１．７°のピークの半値幅と前記２６．６°のピークの半値幅のいずれも
が、０．１０～０．６０°の範囲内にある前記［１］に記載のＣ．Ｉ．ピグメントイエロ
ー７４。
　［３］前記結晶粒子の短軸に対する長軸の比（長軸／短軸）の平均値が１～１．５０で
ある前記［１］又は［２］に記載のＣ．Ｉ．ピグメントイエロー７４。
【００１１】
　また、本発明では、別の実施形態として、以下の着色組成物を提供する。
　［４］前記［１］～［３］のいずれかに記載のＣ．Ｉ．ピグメントイエロー７４を着色
剤として含有してなる着色組成物。
　［５］画像記録用組成物又はインクジェット記録用組成物である前記［４］に記載の着
色組成物。
【発明の効果】
【００１２】
　本発明によれば、着色組成物の着色剤として利用した場合に、従来技術によって提供さ
れている不溶性アゾ顔料であるＣ．Ｉ．ピグメントイエロー７４に比べて、明らかに分散
性に優れ、顔料の粒径安定性及び着色組成物の保存安定性がより良好な不溶性アゾ顔料で
あるＣ．Ｉ．ピグメントイエロー７４が提供される。また、本発明で提供する上記した優
れたＣ．Ｉ．ピグメントイエロー７４を含有してなる着色組成物を用いれば、従来技術で
は達成できていなかった高いレベルの鮮明性及び透明性に優れた画像形成（記録）を可能
にすることができ、さらに、得られる画像は耐候（光）性により優れたものとなる。
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【図面の簡単な説明】
【００１３】
【図１】合成例で調製した処理前顔料の粉末Ｘ線回折の測定結果を示すグラフである。
【図２】実施例１で調製した顔料Ａの粉末Ｘ線回折の測定結果を示すグラフである。
【図３】比較例１で調製した顔料Ｃの粉末Ｘ線回折の測定結果を示すグラフである。
【図４】実施例３で調製した顔料Ｄの粉末Ｘ線回折の測定結果を示すグラフである。
【図５】比較例２で調製した顔料Ｅの粉末Ｘ線回折の測定結果を示すグラフである。
【図６】実施例４で調製した顔料Ｆの粉末Ｘ線回折の測定結果を示すグラフである。
【発明を実施するための形態】
【００１４】
（Ｃ．Ｉ．ピグメントイエロー７４（不溶性アゾ顔料））
　本発明者らは、上記従来技術の課題を解決するため、Ｃ．Ｉ．ピグメントイエロー７４
（以下、「Ｐ．Ｙ．７４」とも記す）の顔料化の条件を種々に変更し、それぞれの条件で
顔料化したＰ．Ｙ．７４（Ｐ．Ｙ．７４顔料とも呼ぶ）について、その結晶性を測定し、
これらの値と、得られた各顔料を着色組成物の着色剤に利用した場合における特性の違い
に関し詳細な検討を行い、本発明を達成した。すなわち、本発明のＰ．Ｙ．７４顔料は、
これを着色組成物の着色剤に用いた場合、従来のＰ．Ｙ．７４顔料を用いた着色組成物と
比べ、より優れた粒径安定性及び保存安定性を示す。これとともに、本発明のＰ．Ｙ．７
４顔料を用いることで、従来のＰ．Ｙ．７４顔料では達成できなかった高いレベルの鮮明
性及び透明性を示す優れた画像形成（記録）が可能になる。さらに、得られる印刷物は、
屋外に設置した場合における色変化が少ない、より耐候（光）性に優れたものになる。本
発明者らの検討によれば、上記の優れた効果は、顔料化したＰ．Ｙ．７４が、下記の要件
を満たすものである場合に安定して得られる。具体的には、本発明のＰ．Ｙ．７４顔料は
、ＣｕＫα線を用いた粉末Ｘ線回折により測定されるブラッグ角（２θ±０．２°）にお
ける、１１．７°のピークの回折強度に対する２６．６°のピークの回折強度の比（２６
．６°／１１．７°）が、０．８５～０．９９の範囲内にある結晶性を有し、さらに、そ
の平均一次粒子径が２０～１３０ｎｍである結晶粒子であることを要する。以下、好まし
い実施の形態を挙げて本発明をさらに詳細に説明する。
【００１５】
　上記したように、本発明の優れた効果は、特に顔料化したＰ．Ｙ．７４の結晶性に依存
し、Ｐ．Ｙ．７４顔料が、本発明で規定した特定の結晶粒子である場合に安定して得られ
る。具体的には、本発明のＰ．Ｙ．７４顔料は、その結晶性が、ＣｕＫα線を用いた粉末
Ｘ線回折により測定されるブラッグ角（２θ±０．２°）における、１１．７°のピーク
の回折強度に対する２６．６°のピークの回折強度の比（２６．６°／１１．７°）が０
．８５～０．９９である結晶粒子であることを要する。本発明者らの検討によれば、Ｐ．
Ｙ．７４顔料は、１１．７°のピークの回折強度に対する２６．６°のピークの回折強度
の比（以下、単に「回折強度比」とも記す）が上記数値範囲内にある結晶粒子であると、
これを着色剤に利用して形成した画像の耐候（光）性が顕著に向上する。また、その分散
性に優れ、着色剤として着色組成物に含有させた場合に、その粒径安定性及び保存安定性
が良好になり、これとともに、鮮明性及び透明性に優れた画像を形成（記録）が可能な着
色組成物となる。
【００１６】
　Ｐ．Ｙ．７４顔料における上記回折強度比が、上記特定の数値範囲である場合に上記の
ような効果が得られるメカニズムについては定かではない。ただし、本発明で規定する回
折強度比と、Ｐ．Ｙ．７４の粒子の形状との間には相関関係が存在すると推測され、この
ことが、上記優れた効果が生じた一因であると考えられる。すなわち、上記した回折強度
比が上記数値範囲内であるＰ．Ｙ．７４顔料は、その結晶粒子の形状がより球状に近づき
、このことによって分散媒体への分散性が向上し、粒径安定性及び保存安定性が良好な着
色組成物を調製可能になったものと考えられる。また、本発明で規定する回折強度比が上
記数値範囲内であると、Ｐ．Ｙ．７４の結晶粒子の結晶性が向上して、このことによって
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画像の耐候（光）性が向上したものと考えられる。
【００１７】
　Ｐ．Ｙ．７４顔料の粉末Ｘ線回折は、例えば、粉末Ｘ線回折装置（商品名「ＲＩＮＴ２
０００」、リガク社製）を使用し、日本工業規格ＪＩＳ　Ｋ０１３１（Ｘ線回折分析通則
）に準拠して測定することができる。
【００１８】
　本発明のＰ．Ｙ．７４顔料は、さらに、ＣｕＫα線を用いた粉末Ｘ線回折により測定さ
れるブラッグ角（２θ±０．２°）における、１１．７°のピークの半値幅と２６．６°
のピークの半値幅のいずれもが、０．１０～０．６０°の範囲内にある結晶粒子であるこ
とが好ましく、０．１０～０．５８°であることがさらに好ましい。特に、これらの半値
幅が、０．１０～０．５６°の範囲内にあることが好ましい。なお、「ピークの半値幅」
とは、粉末Ｘ線回折スペクトルにおいて、ベースラインからそれぞれのピークの１／２の
高さ（Ｘ線回折強度）におけるピーク巾（角度）を意味する。本発明者らの検討によれば
、１１．７°のピークの半値幅と２６．６°のピークの半値幅がいずれも上記数値範囲で
あるＰ．Ｙ．７４顔料は、その結晶性が非常に高いものとなる。すなわち、このような高
結晶性をもつＰ．Ｙ．７４は、その平均一次粒子径が下記に述べるように非常に小さいに
も関わらず、より優れた耐候（光）性を示す。
【００１９】
　本発明のＰ．Ｙ．７４は、平均一次粒子径が２０～１３０ｎｍの、先に述べた特定の結
晶性を有する顔料粒子（結晶粒子）であることを要するが、当該粒子径が５０～１２０ｎ
ｍであることが好ましく、７０～１１０ｎｍであることがさらに好ましい。本発明者らの
検討によれば、Ｐ．Ｙ．７４の顔料粒子の平均一次粒子径が上記数値範囲内にあると、こ
れを着色剤として用いた場合に、より透明性及び鮮明性に優れた画像を記録可能な着色組
成物（インク）を得ることができる。なお、Ｐ．Ｙ．７４顔料の平均一次粒子径が１３０
ｎｍ超であると、透明性及び鮮明性に優れた画像を記録可能な着色組成物（インク）を得
ることができない。一方、Ｐ．Ｙ．７４の平均一次粒子径が２０ｎｍ未満であると、顔料
同士の凝集が強くなり、分散性が損なわれてしまう。
【００２０】
　本発明のＰ．Ｙ．７４顔料の平均一次粒子径は、例えば、透過型電子顕微鏡（商品名「
Ｈ７１００」、日立製作所社製）を使用して顔料粒子を撮影し、任意に選択した１０個程
度の顔料の一次粒子の粒径の平均値として測定及び算出することができる。
【００２１】
　本発明のＰ．Ｙ．７４顔料の結晶粒子の形状は、針状ではなく、楕円球状又は真球状で
あることが好ましい。そして、Ｐ．Ｙ．７４の結晶粒子の粒子状態は、均一に揃っている
ことが好ましい。より具体的なＰ．Ｙ．７４の結晶粒子の形状は、短軸に対する長軸の比
（長軸／短軸）の平均値は１～１．５０であることが好ましく、１～１．３０であること
がさらに好ましい。本発明者らの検討によれば、Ｐ．Ｙ．７４の結晶粒子の短軸に対する
長軸の比（長軸／短軸）の平均値を上記数値範囲とすることで、これを着色組成物に利用
した場合に、分散媒体への分散性をさらに向上させることができる。
【００２２】
　Ｐ．Ｙ．７４の結晶粒子の短軸に対する長軸の比（長軸／短軸）の平均値は、前述の平
均一次粒子径を測定する場合と同様にして測定することができる。具体的には、例えば、
透過型電子顕微鏡（商品名「Ｈ７１００」、日立製作所社製）を使用して顔料粒子を撮影
する。そして、顔料の一次粒子の短軸と長軸を測定し、短軸に対する長軸の比（長軸／短
軸）を算出する。任意に選択した１０個程度の顔料の一次粒子について算出した「長軸／
短軸」の平均値を、Ｐ．Ｙ．７４の短軸に対する長軸の比（長軸／短軸）の平均値とする
ことができる。
【００２３】
　顔料化してなる、本発明で規定する特定の結晶性と平均粒子径とを有する顔料粒子（結
晶粒子）である本発明のＰ．Ｙ．７４を製造する方法としては、例えば、従来公知の顔料
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化処理前のＰ．Ｙ．７４（以下、便宜上「処理前顔料」と記す）の粒子を湿式摩砕する方
法等によって顔料化する方法が挙げられる。また、本発明のＰ．Ｙ．７４顔料の製造方法
としては、乾燥状態の処理前顔料を機械的に粉砕し、得られた粉砕物をさらに湿式摩砕す
ることも好ましい形態である。処理前顔料の湿式摩砕は、例えば、従来公知の方法に従っ
て実施することができる。
【００２４】
　上記の湿式摩砕の際に使用する装置としては、例えば、ボールミル、サンドミル、アト
ライター、振動ミル等の衝突粉砕によるもの；横型連続媒体分散機、ニーダー、三本ロー
ル、バンバリーミキサー等の剪断力により粉砕するもの等を挙げることができる。また、
分散メディアを用いて湿式摩砕してもよい。分散メディアの具体例としては、ガラスビー
ズ、スチールボール、ジルコニアボール、チタニアボール、アルミナボール、スチールロ
ッド等を挙げることができる。また、必要に応じて、食塩、無水芒硝、硫酸アルミニウム
等の摩砕助剤を用いることができる。
【００２５】
　また、本発明のＰ．Ｙ．７４顔料を調製する際における上記湿式摩砕中には、必要に応
じて従来公知の添加物が使用できる。例えば、水添ロジン等のロジン類である分散剤の他
、界面活性剤等の高分子系分散剤、顔料誘導体、体質顔料等を、単独若しくは併用して混
合させて湿式摩砕を実施することも好ましい方法である。このようにすることで、顔料の
分散性を考慮し、凝集や付着抑制等に対しても有効な調製に使用できる。この際に用いる
ことのできる添加剤としては、下記のものが挙げられる。例えば、界面活性剤としては、
ポリオキシエチレンラウリルエーテル、ポリオキシエチレンステアリルエーテル等のポリ
オキシアルキレンアルキルエーテルや、ポリオキシアルキレンアルキルフェニルエーテル
、ポリオキシアルキレンアルキルアミノエーテル、ソルビタン脂肪酸エステル、グリセリ
ン脂肪酸エステル等のノニオン性界面活性剤、或いは、ポリオキシエチレンラウリルエー
テル硫酸ナトリウム、ラウリル硫酸ナトリウム等のスルフォン酸塩や、アルキルリン酸カ
リウム等のリン酸エステル塩等のアニオン性界面活性剤、或いは、ラウリルトリメチルア
ンモニウムクロライド、ステアリルトリメチルアンモニウムクロライド等の四級アンモニ
ウム塩に代表されるカチオン性界面活性剤等が挙げられ、好ましく使用できる。
【００２６】
　本発明のＰ．Ｙ．７４顔料を調製する際に使用可能な顔料誘導体としては、例えば、ア
ントラキノン、キナクリドン、フタロシアニン、ペリレン等の顔料に対し、アルキル基、
スルフォン酸基、スルフォン酸アミド基、スルフォン酸金属塩基、ハロゲン基、フタルイ
ミド基等で置換されたものが挙げられる。また、使用可能な体質顔料としては、シリカ、
タルク、炭酸カルシウム、硫酸バリウム、酸化チタン等が挙げられる。これらは特に限定
されるものではなく、目的に応じて適宜に使用することができる。
【００２７】
　本発明のＰ．Ｙ．７４顔料を調製する際に、処理前顔料を湿式摩砕する場合の溶剤とし
ては、顔料の結晶成長を適度に促す水溶性有機溶剤が好ましい。このような効果を有する
水溶性有機溶剤の具体例としては、ジエチレングリコール、エチレングリコールモノブチ
ルエーテル、トリ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、ポリ
エチレングリコール（＃２００、＃３００等）、グリセリン、ホルムアミド等を挙げるこ
とができる。顔料の結晶成長を強めてしまう溶剤（例えば、Ｎ－メチル－２－ピロリドン
等）では、湿式摩砕の効果よりも、結晶成長の方が促進されてしまうので、本発明で規定
する特定の回折強度比に調整した顔料を得ることが困難になる場合があるので好ましくな
い。処理前顔料の湿式摩砕は、保温又は加熱条件下で実施することが好ましい。保温又は
加熱条件下で湿式摩砕することで、本発明で規定する回折強度比及び平均一次粒子径を満
たすことのできるＰ．Ｙ．７４顔料の結晶粒子を容易に調製することができる。湿式摩砕
は、処理する対象物（処理前顔料）の温度が５０～１００℃となるように管理しながら実
施することが好ましく、６０～９５℃となるように管理しながら実施することがさらに好
ましい。また、湿式摩砕に要する時間は特に限定されないが、通常３～２４時間程度であ
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る。
【００２８】
　上記したような顔料化処理をして本発明のＰ．Ｙ．７４顔料を得るために必要となる処
理前顔料には、市販品を用いてもよく、合成したものを用いてもよい。処理前顔料は、例
えば、特公昭６０－３６２２４号公報及び特許第３０５５６７３号公報等に記載された従
来公知のアゾ合成方法により合成することができる。また、その場合、得られる処理前顔
料の粒子の凝集を防ぐために、先に挙げたような、公知のロジン、高分子系分散剤、界面
活性剤、又は極性基を導入した顔料誘導体等を併用して合成することが好ましい。さらに
、必要に応じて、アクセサリーカップリング方法、加熱処理する方法、又は加熱処理の際
に水溶性の有機溶剤や疎水性の有機溶剤を添加する方法を併用して、得られる処理前顔料
の結晶を成長させることが好ましい。
【００２９】
（着色組成物）
　本発明の着色組成物は、前述の本発明のＰ．Ｙ．７４の結晶粒子を着色剤として含有し
てなる。本発明の着色組成物は、例えば、各種印刷インキ、サイジングカラー、バインダ
ーカラー、コーティング剤、各種塗料、電子複写機用乾式又は湿式トナー等の画像記録用
組成物、熱転写記録用インキ、筆記具用インキ、インクジェットインク等として利用する
ことができる。これらのなかでも、優れた粒径安定性及び保存安定性、並びに耐候（光）
性、鮮明性、及び透明性に優れた画像を形成（記録）可能であること等が高いレベルで要
求される、画像記録用組成物（トナー）及びインクジェットインクとして特に有用である
。
【００３０】
　本発明の着色組成物において、着色剤として含有されるＰ．Ｙ．７４以外の成分として
は、インクジェットインクをはじめとする着色組成物に通常含有されるものを用いること
ができる。インクジェットインクを調製する場合に用いられるＰ．Ｙ．７４顔料以外の成
分としては、例えば、水、水溶性樹脂、界面活性剤、水溶性溶剤等を挙げることができる
。
【００３１】
　上記で用いる水溶性樹脂の具体例としては、アクリル系樹脂、アクリル－スチレン系樹
脂、ポリエステル系樹脂、ポリアミド系樹脂、ポリウレタン系樹脂等を挙げることができ
る。界面活性剤の具体例としては、アニオン系界面活性剤、非イオン系界面活性剤、両性
界面活性剤、カチオン系界面活性剤等を挙げることができる。また、水溶性溶剤の具体例
としては、メタノール、エタノール、イソプロピルアルコール等のアルコール；エチレン
グリコール、ジエチレングリコール、ポリエチレングリコール、グリセリン等の多価アル
コール；エチレングリコールモノメチルエーテル、エチレングリコールモノブチルエーテ
ル等の多価アルコールエーテル；ジエタノールアミン、エタノールアミン等のアミン系溶
剤；Ｎ－メチルピロリドン等の複素環化合物系溶剤；スルホキシド系溶剤；スルホン系溶
剤；アセトニトリル等を挙げることができる。
【００３２】
　また、本発明の着色組成物が画像記録用組成物（トナー）である場合には、Ｐ．Ｙ．７
４顔料以外の成分として、通常、Ｐ．Ｙ．７４顔料粒子を融着させるための結着樹脂が含
有される。このような樹脂の具体例としては、ポリスチレン、スチレン－（メタ）アクリ
ル酸エステル共重合体、スチレン－ブタジエン共重合体、ポリエステル、エポキシ樹脂等
を挙げることができる。
【００３３】
　本発明の着色組成物が、着色剤であるＰ．Ｙ．７４顔料を分散媒体中に分散させたもの
である場合において、分散媒体としては各種用途に対応する分散媒体のいずれをも使用す
ることができる。また、着色組成物中のＰ．Ｙ．７４顔料の含有量は、その用途によって
異なるが、着色組成物の全体に対して、通常１～６０質量％程度であればよい。
【００３４】



(8) JP 5815744 B2 2015.11.17

10

20

30

40

50

　本発明の着色剤組成物には、着色組成物の保存性や吐出安定性等の物性を向上させる目
的で、表面張力調整剤、粘度調整剤、比抵抗調整剤、消泡剤、防黴剤等の成分を任意に添
加してもよい。本発明の着色組成物は、例えば、その必須成分である本発明のＰ．Ｙ．７
４顔料と、それ以外の各種成分とを混合した後、定法に従って高分散させることで製造す
ることができる。
【実施例】
【００３５】
　以下、本発明を実施例に基づいて具体的に説明するが、本発明はこれらの実施例に限定
されるものではない。なお、実施例、比較例中の「部」及び「％」は、特に断らない限り
質量基準である。
【００３６】
（１）処理前顔料の合成
（合成例）
　２－メトキシ－４－ニトロアニリンを９１０部と、２－メトキシアセトアセトアニライ
ドを１２２０部使用して、従来公知の方法によりアクセサリーカップリング反応させた。
さらに、加熱熟成処理を行った後、水洗及び乾燥して、処理前顔料（２－［（２－メトキ
シ－４－ニトロフェニル）アゾ］－Ｎ－（２－メトキシフェニル）－３－オキソブタンア
ミド）２１００部を得た。
【００３７】
　上記で得た処理前顔料を測定用試料として、粉末Ｘ線回折装置（商品名「ＲＩＮＴ２０
００」、リガク社製）を使用して、粉末Ｘ線回折を行い、測定結果を図１に示した。上記
で得た処理前顔料は、粉末Ｘ線回折により測定したブラッグ角（２θ±０．２°）におい
て、１１．７°のピークの回折強度に対する２６．６°のピークの回折強度の比（２６．
６°／１１．７°）は、１．２０であった。また、１１．７°のピークの半値幅は０．４
５°であり、２６．６°のピークの半値幅は０．５３°であった。さらに、透過型電子顕
微鏡（商品名「Ｈ７１００」、日立製作所社製）を使用し、６万倍の撮影条件で処理前顔
料（粒子）を撮影した。撮影したものを目視観察により測定した結果、上記で得た処理前
顔料（粒子）の平均一次粒子径は、１６０ｎｍであった。また、処理前顔料（粒子）の形
状は針状であり、短軸に対する長軸の比（長軸／短軸）の平均値は２．０３であった。な
お、他の例におけるＸ線回折でも、上記した粉末Ｘ線回折装置を使用した。また、以下、
上記と同様にして測定したピークの回折強度の比（２６．６°／１１．７°）は、単に「
（２６．６°／１１．７°）回折強度比」と記す。
【００３８】
（２）顔料の調製
（実施例１）
　合成例で作製した処理前顔料を４００部、塩化ナトリウムを２４００部、及びプロピレ
ングリコールを７００部、ニーダーに仕込んで、内容物を均一に湿潤された塊とした。冷
却装置及び熱媒装置を調整し、内容物の温度が６０～９０℃になるように管理しながら６
時間混練摩砕処理して摩砕物を得た。そして、ニーダーより取り出した摩砕物に水４００
００部を加えて一晩放置した。これを６０℃に加熱した後、ろ過及び水洗して塩化ナトリ
ウムとプロピレングリコールを除去した。その後、１００℃で２４時間乾燥した後に粉砕
して、顔料Ａを３８５部得た。
【００３９】
　粉末Ｘ線回折装置を使用し、上記で得た顔料Ａについて粉末Ｘ線回折を行い、その測定
結果を図２に示した。粉末Ｘ線回折により測定したブラッグ角（２θ±０．２°）におい
て、（２６．６°／１１．７°）回折強度比は０．９４であった。また、１１．７°のピ
ークの半値幅は０．３９°であり、２６．６°のピークの半値幅は０．５２°であった。
さらに、透過型電子顕微鏡を使用し、６万倍の撮影条件で顔料Ａ（粒子）を撮影した。撮
影したものを目視観察により測定した顔料Ａ（粒子）の平均一次粒子径は、８５ｎｍであ
った。また、顔料Ａ（粒子）の形状は比較的球状に近いものであり、短軸に対する長軸の
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比（長軸／短軸）の平均値は１．０５であった。
【００４０】
削除
【００４１】
削除
【００４２】
（比較例１）
　合成例で作製した処理前顔料を４００部、塩化ナトリウムを１２００部、及びプロピレ
ングリコールを１０００部、ニーダーに仕込んで、内容物を均一に湿潤された塊とした。
冷却装置及び熱媒装置を調整し、内容物の温度が４０～５０℃になるように管理しながら
６時間混練摩砕処理して摩砕物を得た。そして、ニーダーより取り出した摩砕物に水４０
０００部を加えて一晩放置した。これを６０℃に加熱した後、ろ過及び水洗して塩化ナト
リウムとプロピレングリコールを除去した。１００℃で２４時間乾燥した後に粉砕して顔
料Ｃを３８５部得た。
【００４３】
　粉末Ｘ線回折装置を使用し、上記で得た顔料Ｃについて粉末Ｘ線回折を行い、その測定
結果を図３に示した。粉末Ｘ線回折により測定したブラッグ角（２θ±０．２°）におい
て、（２６．６°／１１．７°）回折強度比は１．０５であった。また、１１．７°のピ
ークの半値幅は０．４０°であり、２６．６°のピークの半値幅は０．５２°であった。
さらに、透過型電子顕微鏡を使用し、６万倍の撮影条件で顔料Ｃ（粒子）を撮影した。撮
影したものを目視観察により測定した顔料Ｃ（粒子）の平均一次粒子径は、１３５ｎｍで
あった。また、顔料Ｃ（粒子）の形状は比較的針状に近いものであり、短軸に対する長軸
の比（長軸／短軸）の平均値は１．４０であった。
【００４４】
（実施例３）
　合成例で作製した処理前顔料を３００部、トリエチレングリコールモノブチルエーテル
を２６部、及び直径３ｍｍのジルコニアビーズを６０００部、ボールミル中に仕込んで、
内容物を均一に湿潤された塊とした。６０ｒｐｍで２０時間運転し湿式粉砕を行った。引
き続き、水２０００部を加えて１０時間運転した後、内容物（スラリー）を取り出した。
取り出したスラリーをろ過及び水洗し、９０℃で２４時間乾燥させた後に粉砕処理して、
目的の顔料Ｄを２９０部得た。
【００４５】
　粉末Ｘ線回折装置を使用し、上記で得た顔料Ｄについて粉末Ｘ線回折を行い、その測定
結果を図４に示した。粉末Ｘ線回折により測定したブラッグ角（２θ±０．２°）におい
て、（２６．６°／１１．７°）回折強度比は０．９８であった。また、１１．７°のピ
ークの半値幅は０．４０°であり、２６．６°のピークの半値幅は０．５２°であった。
さらに、透過型電子顕微鏡を使用し、６万倍の撮影条件で顔料Ｄ（粒子）を撮影した。撮
影したものを目視観察により測定した顔料Ｄ（粒子）の平均一次粒子径は、１１０ｎｍで
あった。また、顔料Ｄ（粒子）の形状は比較的柱状に近いものであり、短軸に対する長軸
の比（長軸／短軸）の平均値は１．２５であった。
【００４６】
（比較例２）
　合成例で作製した処理前顔料を３００部、Ｎ－メチル－２－ピロリドンを３９部、及び
直径３ｍｍのジルコニアビーズを６０００部、ボールミル中に仕込んで、内容物を均一に
湿潤された塊とした。６０ｒｐｍで２０時間運転し湿式粉砕を行った。引き続き、水２０
００部を加えて１０時間運転した後、内容物（スラリー）を取り出した。取り出したスラ
リーを、ろ過及び水洗し、９０℃で２４時間乾燥させた後に粉砕処理して、目的の顔料Ｅ
２９０部を得た。
【００４７】
　粉末Ｘ線回折装置を使用し、上記で得た顔料Ｅについて粉末Ｘ線回折を行い、その測定
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結果を図５に示した。粉末Ｘ線回折により測定したブラッグ角（２θ±０．２°）におい
て、（２６．６°／１１．７°）回折強度比は１．０８であった。また、１１．７°のピ
ークの半値幅は０．４１°であり、２６．６°のピークの半値幅は０．５２°であった。
さらに、透過型電子顕微鏡を使用し、６万倍の撮影条件で顔料Ｅ（粒子）を撮影した。撮
影したものを目視観察により測定した顔料Ｅ（粒子）の平均一次粒子径は、１５０ｎｍで
あった。また、顔料Ｅ（粒子）の形状は比較的針状に近いものであり、短軸に対する長軸
の比（長軸／短軸）の平均値は２．０１であった。
【００４８】
（実施例４）
　合成例で作製した処理前顔料を１００部、及びトリエチレングリコールモノブチルエー
テルを７５部、ビーカーに入れ、処理前顔料がまんべんなく濡れるまでガラス棒を用いて
よく混練して混練物を得た。得られた混練物を三本ロールミルにて４パス分散させ、分散
物を４０００部の水中に一晩放置してスラリーとした。このスラリーを撹拌し、ろ過及び
水洗した後、９０℃で２４時間乾燥させた後に粉砕処理して、目的の顔料Ｆを９０部得た
。
【００４９】
　粉末Ｘ線回折装置を使用し、上記で得た得られた顔料Ｆについて粉末Ｘ線回折を行い、
その測定結果を図６に示した。粉末Ｘ線回折により測定したブラッグ角（２θ±０．２°
）において、（２６．６°／１１．７°）回折強度比は０．９９であった。また、１１．
７°のピークの半値幅は０．４０°であり、２６．６°のピークの半値幅は０．５２°で
あった。さらに、透過型電子顕微鏡を使用し、６万倍の撮影条件で顔料Ｆ（粒子）を撮影
した。撮影したものを目視観察により測定した顔料Ｆ（粒子）の平均一次粒子径は、１２
０ｎｍであった。また、顔料Ｆ（粒子）の形状は比較的針状に近いものであり、短軸に対
する長軸の比（長軸／短軸）の平均値は１．２９であった。
【００５０】
　上記のようにして調製した顔料の物性値を表１にまとめて示した。

【００５１】
（３）インクジェットインクの調製
（実施例５）
　ジルコニアビーズを１２０部入れた２５０ｍＬガラスビンに、実施例１で調製した顔料
Ａを１０．０部、水溶性スチレンアクリル系樹脂（固形分４５％）を５．０部、及びイオ
ン交換水を４５．０部加え、プレミキシングした。さらにペイントコンディショナーを使
用して分散処理し、体積平均粒子径が１１０ｎｍ前後の顔料粒子が分散してなる分散液６
０．０部を得た。この際の分散処理に要した時間は２４０分であった。なお、上記におけ
る体積平均粒子径は、レーザー散乱方式粒度分布計（商品名「Ｎ５　Ｓｕｂｍｉｃｒｏｎ
　Ｐａｒｔｉｃｌｅ　Ｓｉｚｅ　Ａｎａｌｙｚｅｒ」、ベックマンコールター社製）を使
用して分散処理中に測定した。
【００５２】
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　上記で得た分散液を４０．０部、トリエチレングリコールモノブチルエーテルを５．０
部、グリセリンを５．０部、アセチレングリコール（商品名「サーフィノール（登録商標
）」、日信化学工業社製）を０．５部、メタノールを０．５部、１０％グリセリル化キト
サン（脱アセチル化度：８０％、グリセリル置換度：１．１）水溶液を８．０部、及びイ
オン交換水４１．０部を、２５０ｍＬガラスビンに入れた。そして、内容物を十分撹拌し
た後に、ポアサイズ５μｍのメンブレンフィルターで濾過して粗大粒子を除き、インクジ
ェットインク１００．０部を得た。
【００５３】
（実施例７及び８、比較例３及び４、参考例）
　顔料Ａに代えて、実施例３及び４、比較例１及び２、並びに合成例で調製した顔料をそ
れぞれに用いたこと以外は、前述の実施例５と同様にして、それぞれインクジェットイン
クを得た。
【００５４】
（４）評価
（耐候（光）性）
　市販のインクジェット用グロス紙にバーコーター規格３番を用いて、上記で調製したそ
れぞれのインクジェットインクを展色した。展色後のグロス紙を室温で一日放置した後、
促進耐候性試験装置を使用して、照射強度１００ｍＷ／ｃｍ2（照射波長：２９５～４５
０ｎｍの紫外光）、室温で５０時間照射した。次いで、分光濃度計（商品名「５００シリ
ーズ」、エックスライト社製）を使用して照射前後の反射濃度を測定し、以下に示した５
段階の基準に従って、それぞれ耐候（光）性を評価した。結果を表２にまとめて示した。
［評価基準］
　５：反射濃度が、８５％以上
　４：反射濃度が、７０％以上８５％未満
　３：反射濃度が、５５％以上７０％未満
　２：反射濃度が、４０％以上５５％未満
　１：反射濃度が、４０％未満
【００５５】
（粒径安定性）
　先に調製した各インクジェットインクを、それぞれ２５℃で１時間静置した。その後、
先に使用したと同様のレーザー散乱方式粒度分布計を使用して、それぞれのインクジェッ
トインク中の顔料の体積平均粒子径（初期分散粒径φ１）を測定した。次いで、各インク
ジェットインクを５０℃で１０日間保持した後、上記と同様にしてインクジェットインク
中の顔料の体積平均粒子径（経時分散粒径φ２）をそれぞれ測定した。そして、初期分散
粒径φ１に対する経時分散粒径φ２の比（φ２／φ１）を算出し、以下に示した５段階の
基準に従って、それぞれのインクについて粒径安定性を評価した。結果を表２にまとめて
示した。
［評価基準］
　５：「φ２／φ１」が、１．３以下
　４：「φ２／φ１」が、１．３超１．５以下
　３：「φ２／φ１」が、１．５超１．７以下
　２：「φ２／φ１」が、１．７超１．９以下
　１：「φ２／φ１」が、１．９超
【００５６】
（保存安定性）
　先に調製した各インクジェットインクを、それぞれ２５℃で１時間静置した。その後、
Ｅ型粘度計（商品名「ＲＥ８０型」、東京産業社製、５０ｒｐｍ値）を使用して、それぞ
れのインクジェットインクの粘度（初期粘度粘度η１）を測定した。次いで、各インクジ
ェットインクを５０℃で１０日間保持した後、上記と同様にしてインクジェットインクの
粘度（経時粘度η２）をそれぞれ測定した。そして、初期粘度（η１）に対する経時粘度
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インクについて保存安定性を評価した。結果を表２にまとめて示した。
［評価基準］
　５：「η２／η１」が、１．１以下
　４：「η２／η１」が、１．１超１．３以下
　３：「η２／η１」が、１．３超１．５以下
　２：「η２／η１」が、１．５超１．７以下
　１：「η２／η１」が、１．７超
【００５７】
（鮮明性）
　先に調製した各インクジェットインクをそれぞれ用いて、ピエゾ振動子を有するオンデ
マンド型インクジェットプリンターで画像を印刷した。得られた画像を目視観察し、以下
に示す基準に従い、それぞれの画像について鮮明性を評価した。結果を表２にまとめて示
した。
［評価基準］
　◎：良好
　〇：実用レベル
　△：不明瞭
【００５８】
（透明性）
　市販のインクジェット用ＯＨＰフィルムに、バーコーター規格３番を用いて、先に調製
した各インクジェットインクを展色した。展色後のフィルムを目視観察し、以下に示す基
準に従い、それぞれの画像について透明性を評価した。結果を表２にまとめて示した。
［評価基準］
　○：良好
　△：半透明
　×：透明性なし
【００５９】

【産業上の利用可能性】
【００６０】
　本発明のＰ．Ｙ．７４（不溶性アゾ顔料）を用いれば、粒径安定性及び保存安定性が良
好であるとともに、鮮明性及び透明性に優れた画像を形成（記録）可能な着色組成物を提
供することが可能になる。そして、本発明の着色組成物は、例えば、各種印刷インキ、サ
イジングカラー、バインダーカラー、コーティング剤、各種塗料、電子写真用乾式又は湿
式トナー、熱転写記録用インキ、筆記具用インキ、カラーフィルター画素形成用塗布液、
インクジェットインク等として有用であり、その使用が期待される。
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