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(57)【要約】
【課題】磁性粒子が高度に分散された状態で存在する磁性層を容易に形成するための手段
を提供すること。
【解決手段】表面改質された磁性粒子の製造方法。酸性水系溶媒中に磁性粒子が分散して
なる水系磁性液に、以下の式［式中、ｍ１は０または１を表し、ｍ２は１または２を表し
、Ｍは水素原子またはアルカリ金属原子を表す。］で表される一価の硫黄系極性基を有す
る環状化合物および該極性基を有する非環状含窒素化合物からなる群から選択される化合
物を添加し、次いで上記水系磁性液から磁性粒子を捕集することにより、上記化合物が被
着することで表面改質された磁性粒子を得る。

【選択図】なし



(2) JP 2013-153145 A 2013.8.8

10

20

30

40

50

【特許請求の範囲】
【請求項１】
表面改質された磁性粒子の製造方法であって、
酸性水系溶媒中に磁性粒子が分散してなる水系磁性液に、
【化１】

［上記において、ｍ１は０または１を表し、ｍ２は１または２を表し、Ｍは水素原子また
はアルカリ金属原子を表す。］
で表される一価の硫黄系極性基を有する環状化合物および該極性基を有する非環状含窒素
化合物からなる群から選択される化合物を添加し、次いで上記水系磁性液から磁性粒子を
捕集することにより、上記化合物が被着することで表面改質された磁性粒子を得ることを
特徴とする、前記製造方法。
【請求項２】
前記化合物は、前記硫黄系極性基としてスルホン酸（塩）基を含む請求項１に記載の製造
方法。
【請求項３】
前記化合物は、下記一般式(I)で表される環状化合物および下記一般式(II)で表される非
環状含窒素化合物から選択される請求項１または２に記載の製造方法。
【化２】

［一般式(I)中、Ｒ11～Ｒ16はそれぞれ独立に水素原子または置換基を表し、少なくとも
１つは前記硫黄系極性基である。］
【化３】

［一般式(II)中、Ｒ21～Ｒ23はそれぞれ独立に水素原子または置換基を表し、少なくとも
１つは前記硫黄系極性基を含む。］
【請求項４】
一般式(II)で表される化合物は、前記置換基として－（ＣＨ2）ｎＳＯ3Ｍ［ここでｎは２
または３を表し、Ｍは水素原子またはアルカリ金属原子を表す。］を含む請求項３に記載
の製造方法。
【請求項５】
一般式(II)で表される化合物は、前記置換基として水酸基および／またはアルコキシル基
によって置換されたアルキル基ならびにシクロアルキル基からなる群から選ばれる置換基
を含む請求項３または４に記載の製造方法。
【請求項６】
一般式(I)で表される化合物は、前記置換基としてアミノ基を含む請求項３～５のいずれ
か１項に記載の製造方法。
【請求項７】
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前記磁性粒子は六方晶フェライト磁性粒子である請求項１～６のいずれか１項に記載の製
造方法。
【請求項８】
請求項１～７のいずれか１項に記載の製造方法によって得られた磁性粒子。
【請求項９】
磁気記録用磁性粉として使用される、請求項８に記載の磁性粒子。
【請求項１０】
請求項８または９に記載の磁性粒子と有機溶媒とを含む磁性塗料。
【請求項１１】
結合剤を更に含む、請求項１０に記載の磁性塗料。
【請求項１２】
磁気記録媒体の磁性層形成のために使用される、請求項１０または１１に記載の磁性塗料
。
【請求項１３】
請求項８または９に記載の磁性粒子を有機溶媒および結合剤とともに分散処理して磁性塗
料を作製し、作製した磁性塗料を用いて磁性層を形成することを含むことを特徴とする磁
気記録媒体の製造方法。
【請求項１４】
請求項１３に記載の方法により得られた磁気記録媒体。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、磁性粒子およびその製造方法、ならびにその利用に関するものであり、詳し
くは、有機溶媒系の磁性塗料における分散性が向上するように表面改質された磁性粒子お
よびその製造方法、ならびにその利用に関するものである。
【背景技術】
【０００２】
　近年、情報を高速に伝達するための手段が著しく発達し、莫大な情報をもつ画像および
データ転送が可能となった。このデータ転送技術の向上とともに、情報を記録、再生およ
び保存するための記録再生装置および記録媒体には更なる高密度記録化が要求されている
。高密度記録領域において良好な電磁変換特性を得るためには、微粒子磁性体を使用する
とともに、微粒子磁性体を高度に分散させ、磁性層表面の平滑性を高めることでスペーシ
ングロスを低減することが有効であることが知られている。
【０００３】
　磁性体の分散性を高める手段としては、例えば特許文献１に記載されているように、Ｓ
Ｏ3Ｎａ基のような極性基を結合剤に含有させる方法、特許文献２に記載されているよう
に磁性層形成用塗布液調製時に添加剤として分散剤を使用する方法が広く用いられている
。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００４】
【特許文献１】特開２００３－１３２５３１号公報
【特許文献２】特開平１－２３２５３０号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００５】
　特許文献１に記載されているように結合剤へ極性基を導入することは、分散性改良のた
めの有効な手段であるが、結合剤へ導入される極性基量が過剰になると、逆に分散性が低
下するおそれがある。一方、特許文献２に記載されているような分散剤は、磁性粒子表面
に吸着し磁性粒子と結合剤や溶媒の親和性を高めることで磁性層形成用塗布液における磁
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用したとしても、微粒子磁性体同士が強固に凝集し粗大な凝集体として磁性層形成用塗布
液に添加されてしまうと、強い分散負荷を掛けて磁性体の凝集状態を解砕しない限り、分
散剤は凝集体表面を被覆するに過ぎず、結果的に形成される磁性層には磁性体は粗大な凝
集体として存在してしまい高い表面平滑性を実現することはできない。他方、微粒子磁性
体同士が強固に凝集した凝集体を解砕するために分散条件を強化することも考えられるが
、これでは分散工程が長期化することとなり、また分散メディアの磨耗による媒体への異
物混入や磁性体の破壊により磁気特性低下を引き起こす可能性があるため、好ましくない
。
【０００６】
　そこで本発明の目的は、磁性粒子が高度に分散された状態で存在する磁性層を容易に形
成するための手段を提供することにある。
【課題を解決するための手段】
【０００７】
　本発明者らは、上記目的を達成するために検討を重ねる中で、塗布型磁気記録媒体の製
造において磁性層形成用塗布液のためには主に有機溶媒が使用されるのに対し、磁性粒子
は酸性水系溶媒中ではプロトンが吸着することで表面に正電荷を帯びるため、正電荷同士
の反発力によって高度な分散状態で存在することができる点に着目した。したがって、有
機溶媒系の塗布液において分散剤として作用し得る化合物を、該塗布液の調製前に酸性水
系溶媒中で磁性粒子表面に被着させれば（表面改質すれば）、粗大な凝集体ではなく微粒
子磁性体の状態で分散剤が被着した磁性粒子を得ることができる。そして、こうして得ら
れた磁性粒子を使用することで、微粒子磁性体が高度な分散状態で存在する磁性層を形成
可能な、磁性層形成用塗布液を得ることが可能となる。
　以上の点に基づき本発明者らは更に鋭意検討を重ねた結果、本発明を完成するに至った
。
【０００８】
　即ち、上記目的は、下記手段によって達成された。
［１］表面改質された磁性粒子の製造方法であって、
酸性水系溶媒中に磁性粒子が分散してなる水系磁性液に、
【化１】

［上記において、ｍ１は０または１を表し、ｍ２は１または２を表し、Ｍは水素原子また
はアルカリ金属原子を表す。］
で表される一価の硫黄系極性基を有する環状化合物および該極性基を有する非環状含窒素
化合物からなる群から選択される化合物を添加し、次いで上記水系磁性液から磁性粒子を
捕集することにより、上記化合物が被着することで表面改質された磁性粒子を得ることを
特徴とする、前記製造方法。
［２］前記化合物は、前記硫黄系極性基としてスルホン酸（塩）基を含む［１］に記載の
製造方法。
［３］前記化合物は、下記一般式(I)で表される環状化合物および下記一般式(II)で表さ
れる非環状含窒素化合物から選択される［１］または［２］に記載の製造方法。
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［一般式(I)中、Ｒ11～Ｒ16はそれぞれ独立に水素原子または置換基を表し、少なくとも
１つは前記硫黄系極性基である。］
【化３】

［一般式(II)中、Ｒ21～Ｒ23はそれぞれ独立に水素原子または置換基を表し、少なくとも
１つは前記硫黄系極性基を含む。］
［４］一般式(II)で表される化合物は、前記置換基として－（ＣＨ2）nＳＯ3Ｍ［ここで
ｎは２または３を表し、Ｍは水素原子またはアルカリ金属原子を表す。］を含む［３］に
記載の製造方法。
［５］一般式(II)で表される化合物は、前記置換基として水酸基および／またはアルコキ
シル基によって置換されたアルキル基ならびにシクロアルキル基からなる群から選ばれる
置換基を含む［３］または［４］のいずれかに記載の製造方法。
［６］一般式(I)で表される化合物は、前記置換基としてアミノ基を含む［３］～［５］
のいずれかに記載の製造方法。
［７］前記磁性粒子は六方晶フェライト磁性粒子である［１］～［６］のいずれかに記載
の製造方法。
［８］［１］～［７］のいずれかに記載の製造方法によって得られた磁性粒子。
［９］磁気記録用磁性粉として使用される、［８］に記載の磁性粒子。
［１０］［８］または［９］に記載の磁性粒子と有機溶媒とを含む磁性塗料。
［１１］結合剤を更に含む、［１０］に記載の磁性塗料。
［１２］磁気記録媒体の磁性層形成のために使用される、［１０］または［１１］に記載
の磁性塗料。
［１３］［８］または［９］に記載の磁性粒子を有機溶媒および結合剤とともに分散処理
して磁性塗料を作製し、作製した磁性塗料を用いて磁性層を形成することを含むことを特
徴とする磁気記録媒体の製造方法。
［１４］［１３］に記載の方法により得られた磁気記録媒体。
【発明の効果】
【０００９】
　本発明によれば、微粒子磁性体が高度に分散された、優れた電磁変換特性を発揮し得る
磁気記録媒体を提供することができる。
　更に、微粒子磁性体の分散が容易となるため、製造工程における磁性粒子の分散負荷を
大きく軽減することもできる。
【発明を実施するための形態】
【００１０】
　本発明は、表面改質された磁性粒子の製造方法に関する。本発明の磁性粒子の製造方法
は、酸性水系溶媒中に磁性粒子が分散してなる水系磁性液に、
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【化４】

［上記において、ｍ１は０または１を表し、ｍ２は１または２を表し、Ｍは水素原子また
はアルカリ金属原子を表す。］
で表される一価の硫黄系極性基を有する環状化合物および該極性基を有する非環状含窒素
化合物からなる群から選択される化合物（以下、「表面改質剤」ともいう。）を添加し、
次いで上記水系磁性液から磁性粒子を捕集することにより、上記化合物が被着することで
表面改質された磁性粒子を得る。また本発明によれば、前記製造方法によって得られた磁
性粒子も提供される。本発明の磁性粒子は、磁気記録媒体の磁性層形成用塗布液中で高度
に分散可能なものであって、磁気記録用磁性粉として好適である。
　磁気記録媒体では、磁性層中で磁性粒子を微粒子状態で存在させることが、電磁変換特
性の向上につながる。したがって、電磁変換特性向上のためには微粒子の磁性粒子を高度
に分散させた状態で磁性層に存在させることが好ましい。そのためには、磁性層形成用塗
布液において、微粒子磁性体を高度に分散させるべきである。ここで前記の本発明の製造
方法によって得られた磁性粒子は、以下に詳述する表面改質剤が表面に被着することで表
面改質されており、表面改質されることで有機溶媒系の磁性塗料中で高度な分散状態で存
在し得るものとなっている。即ち、本発明によれば、微粒子磁性体が高度に分散した磁性
層を形成可能な磁性粒子を得ることができる。なお後述する実施例で示すように下記の表
面改質処理の有無により分散性が改善されることによって、表面改質剤が磁性粒子表面に
被着することで、磁性粒子表面を改質していることを確認することができる。また、分散
性を高めようと分散条件を強化すると、分散した粒子が再凝集を起こす現象（これを過分
散という）が発生することが知られているが、上記表面改質剤は磁性粒子表面を改質する
ことで過分散の発生を抑制することもできる。
　以下、本発明の磁性粒子の製造方法について、更に詳細に説明する。
【００１１】
水系磁性液の調製
　上記水系磁性液とは、固相と液相との分離が目視で確認されない程度に、磁性粒子が沈
降凝集せず分散した状態にあるものをいい、一態様（以下、「第一の態様」という）では
水系溶媒、磁性粒子（以下、「原料磁性粒子」ともいう）、酸成分を同時または順次添加
し混合することで得ることができる。上記原料磁性粒子としては、高密度記録用磁気記録
媒体形成に適するとの観点から、平均一次粒子サイズが３５ｎｍ以下のものが好ましい。
ここで、磁性粒子の平均一次粒子サイズとは、以下の方法により測定される値とする。
　磁性粒子を、日立製透過型電子顕微鏡Ｈ－９０００型を用いて撮影倍率１０００００倍
で撮影し、総倍率５０００００倍になるように印画紙にプリントして粒子写真を得る。粒
子写真から目的の磁性粒子を選びデジタイザーで粒子の輪郭をトレースしカールツァイス
製画像解析ソフトＫＳ－４００で粒子のサイズを測定する。５００個の一次粒子のサイズ
を測定する。一次粒子とは、凝集のない独立した粒子をいう。上記方法により測定される
粒子サイズの算術平均値を磁性粒子の平均一次粒子サイズとする。
　上記平均一次粒子サイズは熱揺らぎがなく安定な磁化を得る観点から１０ｎｍ以上であ
ることが好ましい。磁化の安定性と高密度記録化を両立する観点から、上記平均粒子サイ
ズは１０～３５ｎｍの範囲であることが好ましく、２０～３５ｎｍの範囲であることがよ
り好ましい。ただし、原料磁性粒子が微粒子であっても、磁性層中で凝集体として存在す
るのであれば、凝集体が一つの粗大粒子様に振舞うため、電磁変換特性を向上することは
困難となる。そこで本発明では、磁性粒子が高度に分散した磁性層を形成可能とするため
に、後述するように水系溶媒中で表面改質剤によって磁性粒子表面を改質するための処理
（表面改質処理）を行う。該処理については後述する。
【００１２】
　なお、本発明において、磁性粒子等の粒子ないし粉体のサイズ（以下、「粒子サイズ」
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と言う）は、（１）粒子の形状が針状、紡錘状、柱状（ただし、高さが底面の最大長径よ
り大きい）等の場合は、粒子を構成する長軸の長さ、即ち長軸長で表され、（２）粒子の
形状が板状乃至柱状（ただし、厚さ乃至高さが板面乃至底面の最大長径より小さい）場合
は、その板面乃至底面の最大長径で表され、（３）粒子の形状が球形、多面体状、不特定
形等であって、かつ形状から粒子を構成する長軸を特定できない場合は、円相当径で表さ
れる。円相当径とは、円投影法で求められるものを言う。
　また、該粒子の平均粒子サイズは、上記粒子サイズの算術平均であり、５００個の一次
粒子について上記の如く測定を実施して求めたものである。
【００１３】
　第一の態様において使用可能な原料磁性粒子としては、一般に磁気記録媒体の磁性層に
使用される六方晶フェライト磁性粒子、強磁性金属磁性粒子等の各種強磁性粒子を用いる
ことができる。
【００１４】
　前記水系溶媒とは、水を主成分とする溶媒であり、水、または水と水溶性有機溶媒、例
えばメタノール、エタノール、アセトン、Ｎ，Ｎ－ジメチルホルムアミド、Ｎ，Ｎ－ジメ
チルアセトアミド、テトラヒドロフラン等との混合溶媒を挙げることができる。
【００１５】
　前記酸成分は無機酸であっても有機酸であってもよい。使用可能な無機酸の例としては
、例えば、塩酸、硝酸などが挙げられる。有機酸の例としては、蟻酸、酢酸などが挙げら
れる。これらの中では、取り扱いの容易性の点からは酢酸を用いることが好ましく、少量
でｐＨ調整が可能である点からは強酸である塩酸を用いることが好ましい。磁性粒子の表
面を十分プラスに帯電させることで水系磁性液中で磁性粒子を高度に分散することができ
、この点から酸の使用量は、水系磁性液のｐＨを５以下に調整し得る量とすることが好ま
しく、４以下に調整し得る量とすることがより好ましい。また、強酸性条件下では磁性粒
子表面が溶解する場合があるため、上記ｐＨは３以上とすることが好ましい。
【００１６】
　前記水系磁性液は、水系溶媒、原料磁性粒子、酸成分を同時または順次添加し混合し、
好ましくは攪拌することで得ることができる。また、磁性粒子の磁気特性を高めるために
は、酸性水系溶媒中で磁性粒子に分散処理を施す工程（酸性水系溶媒中での分散処理と固
液分離による固形分の回収）を複数回行うことが好ましい。酸による処理によって、磁気
特性低下の原因となる異物を粒子表面から除去できるからである。この点について更に説
明すると、例えば、後述するガラス結晶化法により得られる六方晶フェライト磁性粒子に
は、酸処理で除去しきれなかったガラス成分が残留している場合がある。このような残留
ガラス成分は磁性粒子の磁気特性を低下させることがあるが、酸性水系溶媒中での分散処
理を繰り返すことで、粒子表面から溶解除去することができる。なお帯電した粒子を含有
する水スラリーでは電解質濃度（イオン濃度）が分散／凝集状態に影響を及ぼすことが知
られている。電解質濃度が低い場合、帯電した粒子の周りに電気二重層が広がり、この電
気二重層の重なり合いを避けるように反発力が働き、帯電した粒子は分散し容易に沈降し
ない。他方、上記水スラリー中に多量のイオン性成分が存在すると、系内のイオンバラン
スが崩れるため、電気二重層による分散安定化が阻害される結果、磁性粒子は比較的短時
間で沈降する。したがって、酸性水系溶媒中での分散処理により溶解し電離した異物が多
いほど、系内のイオン性成分は多くなるため磁性粒子の分散安定性は低下し、異物が少な
くなるほど磁性粒子は分散安定化し容易に沈降しなくなる。この点から、酸性水系溶媒中
での分散処理を磁性粒子が容易に沈降しないほど繰り返すことは、磁性粒子表面から異物
を除去し磁性粒子の磁気特性を向上させるために好ましい対応である。また、高度に分散
した磁性粒子の表面に表面改質剤を被覆させるためにも、酸性水系溶媒中での分散処理を
繰り返すことは好ましい。
【００１７】
　一方、磁気記録媒体用磁性粉として広く使用されている六方晶フェライト磁性粒子の製
造方法としてガラス結晶化法が知られている。一般的なガラス結晶化法は、（１）ガラス
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形成成分および六方晶フェライト形成成分を含む原料混合物を溶解→（２）急冷固化→（
３）固化物の加熱処理（六方晶フェライト磁性粒子が析出）→（４）固化物を酸処理（ガ
ラス成分を溶解除去）→（５）水系溶媒による洗浄、という工程を含む。上記工程（４）
は通常、酸性水系溶媒中で行われるため必然的に磁性粒子（六方晶フェライト磁性粒子）
を含む水系磁性液が得られることとなる。ここで得られる水系磁性液は、通常そのままで
は六方晶フェライト磁性粒子が沈降せず分散した状態にある。本発明ではこの分散状態を
利用し、酸処理工程（４）において得られる水系磁性液に対して、後述する表面改質処理
を行うこともできる。即ち、本発明には、前記水系磁性液をガラス結晶化法により六方晶
フェライト磁性粒子を得る工程中、具体的にはガラス結晶化法の酸処理工程中に得る態様
（以下、「第二の態様」ともいう。）も包含される。第二の態様におけるガラス結晶化法
の上記工程は、ガラス結晶化法については、特開２０１０－２８２６７１号公報、特開２
０１０－２３５４１１号公報、特開２０１０－０８０６０８号公報等に記載の公知技術を
適用することができる。
【００１８】
表面改質処理
　本発明では、上記第一または第二の態様により得られた水系磁性液に、下記の表面改質
剤を添加する。上記水系磁性液においては、前述のように正電荷同士の反発力により磁性
粒子が高度に分散した状態で存在し得るため、粗大な凝集体ではなく微粒子磁性体の状態
の磁性粒子表面に表面改質剤を被着させる（表面改質する）ことが可能になる。なお表面
が表面改質剤によって被着されることで磁性粒子同士の正電荷による反発力が低下し磁性
粒子が凝集する場合があるが、ここで形成された凝集体は有機溶媒において容易に解砕可
能である。なぜなら、磁性粒子表面には、有機溶媒中での分散性向上を達成し得る表面改
質剤が被着しているからである。
【００１９】
　本発明において表面改質剤として使用される化合物は、
【化５】

［上記において、ｍ１は０または１を表し、ｍ２は１または２を表し、Ｍは水素原子また
はアルカリ金属原子を表す。］
で表される一価の硫黄系極性基を有する環状化合物および該極性基を有する非環状含窒素
化合物からなる群から選択される。上記硫黄系極性基には、
　スルホン酸（塩）基［－Ｓ（＝Ｏ）2ＯＭ］；
　硫酸（塩）基［－（Ｏ）－Ｓ（＝Ｏ）2ＯＭ］；
　スルフィン酸（塩）基［－Ｓ（＝Ｏ）ＯＭ］；および
　亜硫酸（塩）基［－（Ｏ）－Ｓ（＝Ｏ）ＯＭ］、
が包含される。ここでスルホン酸（塩）基とは、スルホン酸基とそのアルカリ金属塩基を
包含する意味で用いることとする。硫酸（塩）基等についても同様である。
　上記化合物は、有機溶媒中ないし結合剤を含む有機溶媒中（即ち磁気記録媒体形成用塗
布液中）で磁性粒子の分散性向上を達成し得るものであるが、その理由は吸着官能基であ
る上記硫黄系極性基が含まれることで、磁性粒子表面に吸着し、磁性粒子表面を有機溶媒
および／または結合剤が濡れ広がりやすいように改質できる点にあると、本発明者らは推
察している。磁性粒子表面への吸着性の観点からは、上記極性基の中でもスルホン酸（塩
）基が好ましい。
　以下、上記化合物について、更に詳細に説明する。
【００２０】
　前記硫黄系極性基を有する環状化合物に含まれる環構造としては、脂肪族環、芳香族環
（芳香族炭化水素環と芳香族複素環を含む。）、非芳香族性複素環のいずれであってもよ
く、また縮合環であってもよい。複素環に含まれるヘテロ原子としては、酸素原子、窒素
原子、または硫黄原子を挙げることができる。前記硫黄系極性基は、環構造に直接置換し
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てもよく、アルキレン基等の二価の連結基を介して置換してもよい。
【００２１】
　分散性向上の観点から、上記環状化合物の好ましい具体例としては、下記一般式(I)で
表される環状化合物を挙げることができる。
【００２２】
【化６】

【００２３】
　上記一般式(I)中、Ｒ11～Ｒ16はそれぞれ独立に水素原子または置換基を表し、少なく
とも１つは前記硫黄系極性基である。また、Ｒ11～Ｒ16は２つ以上が連結して環構造を形
成してもよい。形成される環構造としては、上記に例示したものを挙げることができる。
一般式(I)には前記硫黄系極性基が含まれるが、その数は少なくとも１つであり、２つ以
上であってもよい。前記硫黄系極性基が含まれることにより、磁性粒子表面に吸着し表面
を改質することができる。
【００２４】
　一般式(I)中、前記硫黄系極性基のほかに含まれ得る置換基としては、アルキル基（例
えば炭素数１～６のアルキル基）、シクロアルキル基（例えばシクロヘキシル基）、水酸
基、アルコキシル基（例えば炭素数１～６のアルコキシル基）、ハロゲン原子（例えばフ
ッ素原子、塩素原子、臭素原子）、シアノ基、アミノ基、ニトロ基、アシル基、カルボキ
シル基等を挙げることができる。以下、特記しない限り、本発明における「置換基」につ
いては、上記置換基の説明を参照することができる。表面改質剤として使用される化合物
の水系溶媒への溶解性が高いほど、表面改質剤による磁性粒子表面の改質効果を高めるこ
とができ、この点からは、Ｒ11～Ｒ16の中で前記硫黄系極性基以外は、水素原子またはア
ミノ基であることが好ましい。
　なお本発明において、置換基を有する基について「炭素数」とは、置換基を含まない部
分の炭素数を意味するものとする。また、本発明において、「～」はその前後に記載され
る数値をそれぞれ最小値および最大値として含む範囲を示す。
【００２５】
　一方、前記非環状含窒素化合物とは、環状構造中に窒素原子を含まない化合物をいい、
窒素原子を含まない環状構造を有する化合物も包含されるものとする。分散性向上の観点
から、前記硫黄系極性基を有する非環状含窒素化合物の好ましい具体例としては、下記一
般式(II)で表される化合物を挙げることができる。
【００２６】
【化７】

【００２７】
　一般式(II)中、Ｒ21～Ｒ23はそれぞれ独立に水素原子または置換基を表し、少なくとも
１つは前記硫黄系極性基を含む。前記硫黄系極性基が含まれることにより、磁性粒子表面
に吸着し表面を改質することができる。一般式(II)に含まれる前記硫黄系極性基は、少な
くとも１つであり、２つ以上であってもよい。
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【００２８】
　一般式(II)中のＲ21～Ｒ23において前記硫黄系極性基を含む置換基は、前記硫黄系極性
基そのものであってもよく、置換基として前記硫黄系極性基を含むものであってもよい。
分散性向上の点から好ましくは前記硫黄系極性基が置換したアルキル基であって、例えば
－（ＣＨ2）n－（Ｏ）m1－Ｓ（＝Ｏ）m2－ＯＭ［ここでｍ１、ｍ２、およびＭは上記と同
義である。］であって、ｎは好ましくは１～５の範囲の整数であり、より好ましくは１～
３の範囲の整数であり、より一層好ましくは２または３である。中でも、－（ＣＨ2）2Ｓ
Ｏ3Ｍまたは－（ＣＨ2）3ＳＯ3Ｍを含むものが更に一層好ましい。
　前述のように、表面改質剤として使用される化合物の水系溶媒への溶解性が高いほど、
表面改質剤による磁性粒子表面の改質効果を高めることができる。この点からは、一般式
(II)中のＲ21～Ｒ23の中で、前記硫黄系極性基またはこれを含む基以外は、置換基を有し
ていてもよいアルキル基またはシクロアルキル基であることが好ましく、水酸基および／
もしくはアルコキシル基によって置換されたアルキル基、またはシクロアルキル基である
ことがより好ましい。水酸基およびアルコキシル基によって置換されたアルキル基として
は、これらによって置換された分岐アルキル基がより一層好ましい。また、シクロアルキ
ル基としては、シクロヘキシル基がより一層好ましい。
【００２９】
　前述の通り、前記表面改質剤は、前記硫黄系極性基が含まれることにより磁性粒子表面
に吸着し表面を改質することができる。分子中で前記硫黄系極性基以外の部分が占める割
合が多いほど、磁性粒子表面に吸着する表面改質剤の分子数が少なくなるため、良好な表
面改質効果を得る観点からは、分子中で前記硫黄系極性基以外の部分が占める割合が大き
くないことが好ましい。この点から、前記表面改質剤は、前記硫黄系極性基を除く部分の
分子数が４００以下であることが好ましく、例えば２００以下程度であってもよい。また
、前記硫黄系極性基を除く部分の分子数は５０以上であることが表面改質効果の点からは
好ましい。
【００３０】
　以上説明した表面改質剤は、いずれも公知の方法で合成可能であり、また市販品として
入手可能である。酸性水系溶媒中に磁性粒子が分散してなる水系磁性液への表面改質剤の
添加量は、磁性粒子１００質量部に対して０．１～１０質量部、水系磁性液総質量１００
質量部に対して０．０００１～５質量部とすることが、有機溶媒中で容易に高度な分散状
態となり得る磁性粒子を得るうえで好ましい。ここで使用する表面改質剤は、一種単独で
もよく二種以上を組み合わせて使用してもよい。また、上記水系磁性液に表面改質剤を添
加する際や添加後に攪拌処理を行うことが、表面改質剤を磁性粒子表面に均一に被着させ
るために好ましい。表面改質剤は、そのまま、または表面改質剤を水系溶媒に添加して調
製した溶液として、前記水系磁性液へ添加することができる。表面改質剤を溶液として添
加する場合、溶液中の表面改質剤の濃度は特に限定されるものではない。また、上記溶液
は、Ｍが水素原子である表面改質剤の一部または全部をＭがアルカリ金属原子である表面
改質剤に転換するために、任意にアルカリ金属塩を含むことができる。または、Ｍがアル
カリ金属原子である表面改質剤の一部または全部をＭが水素原子である表面改質剤に転換
するために、上記溶液は任意に酸成分を含むことができる。
【００３１】
　表面改質剤を添加し必要に応じて攪拌処理を行うことで、表面改質剤を磁性粒子表面に
被着させることができる。こうして表面改質されることで磁性粒子が凝集し沈降した場合
には、上澄みを除去することで水系溶媒中から表面改質された磁性粒子を取り出すことが
できる。なお、取り出した磁性粒子が凝集していたとしても、この凝集体を構成する磁性
粒子はそれぞれ表面に表面改質剤が被着しているため有機溶媒中で容易に凝集状態を解砕
可能である。したがって、分散負荷を高めることなく有機溶媒系の磁性塗料において高度
な分散状態を実現することができる。または、表面改質処理後も水系磁性液中で磁性粒子
が分散している場合には、遠心分離、濾過等の公知の固液分離手段によって水系溶媒中か
ら表面改質された磁性粒子を取り出すことができる。取り出した磁性粒子は、必要に応じ
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て塩基を添加し弱酸性～中性付近のｐＨに調整した水溶液中でデカンテーション等により
洗浄した後に、乾燥処理を施し乾燥粉として得ることができる。なお第二の態様において
は、表面改質処理後に磁性粒子を得る工程は、通常のガラス結晶化法における洗浄工程と
同様に、またはこれに準じて行うことができる。第一、第二の態様のいずれにおいても、
こうして表面改質された磁性粒子を得ることができる。
【００３２】
　更に本発明は、本発明の磁性粒子と有機溶媒とを含む磁性塗料に関する。先に説明した
ように、磁気記録媒体の磁性層形成用塗布液には、優れた電磁変換特性を有する磁気記録
媒体を得るために磁性粒子が高度に分散していることが求められるところ、本発明の磁性
粒子は有機溶媒中に高度に分散可能である。したがって本発明の磁性塗料は、磁気記録媒
体の磁性層形成のために好適に使用することができる。なお本発明の磁性塗料は、本発明
の磁性粒子および有機溶媒とともに、結合剤（樹脂成分）を含んでいてもよい。それらの
詳細については、後述する。
【００３３】
　次に、本発明の磁気記録媒体の製造方法について説明する。
【００３４】
　本発明の磁気記録媒体の製造方法は、本発明の磁性粒子を有機溶媒および結合剤ととも
に分散処理して磁性塗料を作製し、作製した磁性塗料を用いて磁性層を形成することを含
む。また本発明によれば、前記方法により得られた磁気記録媒体も提供される。
　本発明の磁性粒子の製造方法は水系溶媒中で行われるが、水系溶媒を含む磁性塗料を用
いて磁性層を形成すると、形成された磁性層は親水性となるため吸湿による可塑化等の弊
害が発生することが懸念される。これに対し本発明の磁気記録媒体の製造方法では、磁性
層を形成するために有機溶媒系の磁性塗料を使用する。ここで有機溶媒とは非水系の有機
溶媒をいうものとするが、磁性塗料中に可塑化等の弊害を生じない程度に微量の水分が残
留していることは許容するものとする。
【００３５】
　磁性塗料調製に使用する有機溶媒としては、一般に塗布型磁気記録媒体製造のために使
用される有機溶媒を挙げることができる。具体的には、任意の比率でアセトン、メチルエ
チルケトン、メチルイソブチルケトン、ジイソブチルケトン、シクロヘキサノン、イソホ
ロン、テトラヒドロフラン、等のケトン類、メタノール、エタノール、プロパノール、ブ
タノール、イソブチルアルコール、イソプロピルアルコール、メチルシクロヘキサノール
などのアルコール類、酢酸メチル、酢酸ブチル、酢酸イソブチル、酢酸イソプロピル、乳
酸エチル、酢酸グリコール等のエステル類、グリコールジメチルエーテル、グリコールモ
ノエチルエーテル、ジオキサンなどのグリコールエーテル系、ベンゼン、トルエン、キシ
レン、クレゾール、クロルベンゼンなどの芳香族炭化水素類、メチレンクロライド、エチ
レンクロライド、四塩化炭素、クロロホルム、エチレンクロルヒドリン、ジクロルベンゼ
ン等の塩素化炭化水素類、Ｎ，Ｎ－ジメチルホルムアミド、ヘキサン等を使用することが
できる。中でも、磁気記録媒体に通常使用される結合剤の溶解性および磁性粒子表面への
結合剤の吸着の点からはケトン類を含有する有機溶媒（ケトン系有機溶媒）を用いること
が好ましい。
【００３６】
　上記有機溶媒は必ずしも１００％純粋ではなく、主成分以外に異性体、未反応物、副反
応物、分解物、酸化物、水分等の不純分が含まれてもかまわない。これらの不純分は３０
質量％以下が好ましく、さらに好ましくは１０質量％以下である。分散性を向上させるた
めにはある程度極性が強い方が好ましく、溶剤組成の内、誘電率が１５以上の溶剤が５０
質量％以上含まれることが好ましい。また、溶解パラメータは８～１１であることが好ま
しい。
【００３７】
　上記有機溶媒との分散処理に付される磁性粒子は、先に説明したように前記の表面改質
剤によって表面改質されたものであって、仮に乾燥粉の状態で凝集していたとしても、磁
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性層形成のために行われる通常の分散処理によって凝集体を解砕することができ、高度に
分散された磁性粒子を含む磁性塗料を高い分散負荷を掛けることなく容易に得ることがで
きる。
【００３８】
　以下、本発明の磁気記録媒体の製造方法の具体的態様について説明する。
【００３９】
磁性層
　本発明における磁性層は、前記の表面処理が施された磁性粒子と結合剤を含む層である
。磁性層を形成するための磁性塗料に使用される結合剤としては、ポリウレタン樹脂、ポ
リエステル系樹脂、ポリアミド系樹脂、塩化ビニル系樹脂、スチレン、アクリロニトリル
、メチルメタクリレートなどを共重合したアクリル系樹脂、ニトロセルロースなどのセル
ロース系樹脂、エポキシ樹脂、フェノキシ樹脂、ポリビニルアセタール、ポリビニルブチ
ラールなどのポリビニルアルキラール樹脂などから単独または複数の樹脂を混合して用い
ることができる。これらの中で好ましいものはポリウレタン樹脂、アクリル系樹脂、セル
ロース系樹脂、塩化ビニル系樹脂である。これらの樹脂は、後述する非磁性層においても
結合剤として使用することができる。以上の結合剤については、特開２０１０－２４１１
３号公報段落［００２９］～［００３１］を参照できる。また、上記樹脂とともにポリイ
ソシアネート系硬化剤を使用することも可能である。
【００４０】
　磁性層には、必要に応じて添加剤を加えることができる。添加剤としては、研磨剤、潤
滑剤、分散剤・分散助剤、防黴剤、帯電防止剤、酸化防止剤、カーボンブラックなどを挙
げることができる。添加剤は、所望の性質に応じて市販品を適宜選択して使用することが
できる。なお添加剤として、前記の表面改質剤を使用することは分散性の更なる改善に有
効である。有機溶媒中で高度に分散した磁性粒子に分散性改善作用を示す上記表面改質剤
が付着することで、より一層分散性を高めることができるからである。
【００４１】
非磁性層
　次に非磁性層に関する詳細な内容について説明する。本発明では、非磁性支持体と磁性
層との間に、非磁性粉末と結合剤を含む非磁性層を形成することができる。非磁性層に使
用できる非磁性粉末は、無機物質でも有機物質でもよい。また、カーボンブラック等も使
用できる。無機物質としては、例えば金属、金属酸化物、金属炭酸塩、金属硫酸塩、金属
窒化物、金属炭化物、金属硫化物などが挙げられる。これらの非磁性粉末は、市販品とし
て入手可能であり、公知の方法で製造することもできる。その詳細については、特開２０
１０－２４１１３号公報段落［００３６］～［００３９］を参照できる。
【００４２】
　非磁性層の結合剤、潤滑剤、分散剤、添加剤、溶剤、分散方法その他は、磁性層のそれ
が適用できる。特に、結合剤量、種類、添加剤、分散剤の添加量、種類に関しては磁性層
に関する公知技術が適用できる。また、非磁性層にはカーボンブラックや有機質粉末を添
加することも可能である。それらについては、例えば特開２０１０－２４１１３号公報段
落［００４０］～［００４２］を参照できる。
【００４３】
非磁性支持体
　前記方法で調製された磁性塗料は、非磁性層上に直接、または非磁性層等の他の層を介
して非磁性支持体上に塗布される。これにより、非磁性支持体上に、必要に応じて非磁性
層等の他の層を介して磁性層を有する磁気記録媒体を得ることができる。
【００４４】
　非磁性支持体としては、二軸延伸を行ったポリエチレンテレフタレート、ポリエチレン
ナフタレート、ポリアミド、ポリアミドイミド、芳香族ポリアミド等の公知のものが挙げ
られる。これらの中でもポリエチレンテレフタレート、ポリエチレンナフタレート、ポリ
アミドが好ましい。
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　これらの支持体はあらかじめコロナ放電、プラズマ処理、易接着処理、熱処理などを行
ってもよい。また、本発明に用いることのできる非磁性支持体の表面粗さはカットオフ値
０．２５ｍｍにおいて中心平均粗さＲａ３～１０ｎｍが好ましい。
【００４５】
層構成
　本発明により得られる磁気記録媒体の厚み構成は、非磁性支持体の厚みが、好ましくは
３～８０μｍである。磁性層の厚みは、用いる磁気ヘッドの飽和磁化量やヘッドギャップ
長、記録信号の帯域により最適化されるものであるが、一般には０．０１～０．１５μｍ
であり、好ましくは０．０２～０．１２μｍであり、さらに好ましくは０．０３～０．１
０μｍである。磁性層は少なくとも一層あればよく、磁性層を異なる磁気特性を有する２
層以上に分離してもかまわず、公知の重層磁性層に関する構成が適用できる。
【００４６】
　非磁性層の厚みは、例えば０．１～３．０μｍであり、０．３～２．０μｍであること
が好ましく、０．５～１．５μｍであることが更に好ましい。なお、本発明における磁気
記録媒体の非磁性層は、実質的に非磁性であればその効果を発揮するものであり、例えば
不純物として、あるいは意図的に少量の磁性体を含んでいても、本発明の効果を示すもの
であり、本発明における磁気記録媒体と実質的に同一の構成とみなすことができる。なお
、実質的に同一とは、非磁性層の残留磁束密度が１０ｍＴ以下または抗磁力が７．９６ｋ
Ａ／ｍ（１００Ｏｅ）以下であることを示し、好ましくは残留磁束密度と抗磁力を持たな
いことを意味する。
【００４７】
バックコート層
　本発明では、非磁性支持体の磁性層を有する面とは反対の面にバックコート層を設ける
こともできる。バックコート層には、カーボンブラックと無機粉末が含有されていること
が好ましい。バックコート層形成のための結合剤、各種添加剤は、磁性層や非磁性層の処
方を適用することができる。バックコート層の厚みは、０．９μｍ以下が好ましく、０．
１～０．７μｍが更に好ましい。
【００４８】
製造工程
　磁性層形成のための塗布液（磁性塗料）は、本発明の磁性粒子の製造方法により得られ
た表面改質された磁性粒子を使用する点以外、通常の磁性層形成用塗布液の調製方法と同
様の方法で作製することができる。
　磁性層、非磁性層またはバックコート層を形成するための塗布液を製造する工程は、通
常、少なくとも混練工程、分散工程、およびこれらの工程の前後に必要に応じて設けた混
合工程からなる。個々の工程はそれぞれ２段階以上に分かれていてもかまわない。本発明
で用いられる磁性粒子、非磁性粉末、結合剤、カーボンブラック、研磨剤、帯電防止剤、
潤滑剤、溶剤などすべての原料はどの工程の最初または途中で添加してもかまわない。ま
た、個々の原料を２つ以上の工程で分割して添加してもかまわない。例えば、ポリウレタ
ンを混練工程、分散工程、分散後の粘度調整のための混合工程で分割して投入してもよい
。本発明の目的を達成するためには、従来の公知の製造技術を一部の工程として用いるこ
とができる。混練工程ではオープンニーダ、連続ニーダ、加圧ニーダ、エクストルーダな
ど強い混練力をもつものを使用することが好ましい。これらの混練処理の詳細については
特開平１－１０６３３８号公報、特開平１－７９２７４号公報に記載されている。また、
磁性層塗布液、非磁性層塗布液またはバックコート層塗布液を分散させるには、ガラスビ
ーズやその他のビーズを用いることができる。このような分散メディアとしては、高比重
の分散メディアであるジルコニアビーズ、チタニアビーズ、スチールビーズが好適である
。これら分散メディアの粒径と充填率は最適化して用いられる。分散機は公知のものを使
用することができる。磁気記録媒体の製造方法の詳細については、例えば特開２０１０－
２４１１３号公報段落［００５１］～［００５７］を参照できる。
【００４９】
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　本発明によれば、磁性粒子が高度に分散された磁性層を形成することができる。これに
より本発明によれば、優れた電磁変換特性を発揮し得る高密度記録用磁気記録媒体を提供
することができる。
【実施例】
【００５０】
　以下に本発明を実施例によりさらに具体的に説明する。なお、ここに示す成分、割合、
操作、順序等は本発明の精神から逸脱しない範囲で変更し得るものであり、下記の実施例
に制限されるべきものではない。以下に記載の「部」、「％」は、「質量部」、「質量％
」を示す。
【００５１】
［調製例１］
　下記バリウムフェライト磁性粒子１．０部に、水３．０部、３０％酢酸水０．２４部、
０．１ｍｍφジルコニアビーズ（ニッカトー社製）１３部を加えた後ビーズミルによって
６時間分散し、バリウムフェライト磁性粒子が分散した水系磁性液を調製した。調製した
水系磁性液中のバリウムフェライト磁性粒子の液中粒径（分散粒子径）を測定したところ
３０ｎｍであり、酸性水溶液中でバリウムフェライト磁性粒子が一次粒子径に近い状態に
分散可能であることが確認された。
　バリウムフェライト磁性粒子
　　　酸素を除く組成（モル比）：Ｂａ／Ｆｅ／Ｃｏ／Ｚｎ＝１／９／０．２／１
　　　Ｈｃ：１７６ｋＡ／ｍ（２２００Ｏｅ）、平均板径（一次粒子径）：２５ｎｍ、平
均板状比：３
　　　ＢＥＴ比表面積：６５ｍ2／ｇ
　　　σｓ：４９Ａ・ｍ2／ｋｇ（４９ｅｍｕ／ｇ）
　　　ｐＨ：７
【００５２】
（分散粒子径の測定方法）
　調製例１で得た水系磁性液を、水で固形分濃度０．２質量％となるように希釈した。
　HORRIBA社製動的光散乱式粒度分布測定装置ＬＢ－５００を用いて測定した上記希釈液
中の平均粒子径を、分散粒子径とした。
【００５３】
　下記の実施例で使用した表面改質剤の構造を、以下に示す。
【００５４】
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【化８】

【００５５】
［実施例１］
（１）表面改質された磁性粒子の調製
　表面改質剤Ａ０．２３部、水４．４部、水酸化ナトリウム０．０５部からなる水溶液を
、調製例１で作製した水系磁性液４２部に攪拌しながら添加した。得られた混合物水溶液
を、Ｈｉｍａｃ社製超遠心分離機ＣＳ１５０ＧＸＬを用い、１０万回転×１００分（６０
万Ｇ）の条件で遠心分離し、固形物１を得た。
　固形物１を１４０℃／３６時間にて乾燥させた後、乳鉢で粉砕し、磁性体１を得た。後
述の方法にて磁性体１に表面改質剤Ａが吸着していることを確認した。
【００５６】
（２）磁性塗料の調製
　上記で得られた磁性体１ １．０部をポリエステルポリウレタン０．１４部、メチルエ
チルケトン（２－ブタノン）１．６部、シクロヘキサノン１．１部からなる溶液に懸濁さ
せた。０．１ｍｍφジルコニアビーズ１０部を添加し、超音波照射にて１０分間分散させ
、磁性塗料１を得た。得られた磁性塗料１中のバリウムフェライト磁性粒子の液中粒径（
分散粒子径）を以下の方法で測定したところ５５ｎｍであった。また、分散時間を延長す
ることで、分散粒子径を更に小さくすることができた。
【００５７】
（分散粒子径の測定方法）
　磁性塗料１を、シクロヘキサノンとメチルエチルケトンを体積比でシクロヘキサノン６
．０：メチルエチルケトン９．０の割合で含む混合液で固形分濃度０．２質量％となるよ
うに希釈した（固形分とは磁性粒子およびポリウレタン樹脂の合計質量を表す）。
　HORRIBA社製動的光散乱式粒度分布測定装置ＬＢ－５００を用いて測定した上記希釈液
中の平均粒子径を分散粒子径とした。分散粒子径が小さいほど、磁性粒子が凝集せず分散
性が良好であることを意味する。
【００５８】
（表面改質剤被覆の確認）
　磁性体１を５ｍｇ秤量し示差熱分析装置（セイコーインスツルメンツ社製ＴＧ／ＤＴＡ
６３００）を用いて、１０℃／１分の昇温速度で３０℃から５００℃まで昇温させた。本
実施例で使用した表面改質剤が揮発する温度域である２５０℃から５００℃までで質量減
少が確認されたことから、磁性粒子表面に表面改質剤が吸着していることが確認された。
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【００５９】
［実施例２］
（１）表面改質された磁性粒子の調製
　調製例１で作製した水系磁性液に添加する水溶液を、表面改質剤Ｂ ０．５７部と水１
０．９部からなる水溶液に変更した点以外は実施例１と同様の方法で磁性体２を作製した
。実施例１と同様の方法で示差熱分析を行ったところ、本実施例で使用した表面改質剤が
揮発する温度域である２５０℃から５００℃までで質量減少が確認されたことから、磁性
粒子表面に表面改質剤が吸着していることが確認された。
【００６０】
（２）磁性塗料の調製
　使用する磁性体を、上記で得られた磁性体２ １．０部に変更した点以外は実施例１と
同様の方法で磁性塗料２を作製した。得られた磁性塗料中の分散粒子径を実施例１と同様
の方法で測定したところ、４７ｎｍであった。また、分散時間を１０分から２２分に延長
したところ、分散粒子径は３８ｎｍになった。
【００６１】
［実施例３］
（１）表面改質された磁性粒子の調製
　調製例１で作製した水系磁性液に添加する水溶液を、表面改質剤Ｃ ０．２１部、水４
．１部、水酸化ナトリウム０．０５部からなる水溶液に変更した点以外は実施例１と同様
の方法で磁性体３を作製した。実施例１と同様の方法で示差熱分析を行ったところ、本実
施例で使用した表面改質剤が揮発する温度域である２５０℃から５００℃までで質量減少
が確認されたことから、磁性粒子表面に表面改質剤が吸着していることが確認された。
【００６２】
（２）磁性塗料の調製
　使用する磁性体を、上記で得られた磁性体３ １．０部に変更した点以外は実施例１と
同様の方法で磁性塗料３を作製した。得られた磁性塗料中の分散粒子径を実施例１と同様
の方法で測定したところ、４０ｎｍであった。また、分散時間を１０分から４０分に延長
したところ、分散粒子径は３０ｎｍになった。
【００６３】
［実施例４］
（１）表面改質された磁性粒子の調製
　調製例１で作製した水系磁性液に添加する水溶液を、表面改質剤Ｄ ０．２８部と水４
．１、水酸化ナトリウム０．０５部からなる水溶液に変更した点以外は実施例１と同様の
方法で磁性体４を作製した。実施例１と同様の方法で示差熱分析を行ったところ、本実施
例で使用した表面改質剤が揮発する温度域である２５０℃から５００℃までで質量減少が
確認されたことから、磁性粒子表面に表面改質剤が吸着していることが確認された。
【００６４】
（２）磁性塗料の調製
　使用する磁性体を、上記で得られた磁性体４ １．０部に変更した点以外は実施例１と
同様の方法で磁性塗料４を作製した。得られた磁性塗料中の分散粒子径を実施例１と同様
の方法で測定したところ、４２ｎｍであった。また、分散時間を１０分から４０分に延長
したところ、分散粒子径は３４ｎｍになった。
【００６５】
［実施例５］
（１）表面改質された磁性粒子の調製
　調製例１で作製した水系磁性液に添加する水溶液を、表面改質剤Ｅ ０．２８部と水４
．１、水酸化ナトリウム０．０５部からなる水溶液に変更した点以外は実施例１と同様の
方法で磁性体５を作製した。実施例１と同様の方法で示差熱分析を行ったところ、本実施
例で使用した表面改質剤が揮発する温度域である２５０℃から５００℃までで質量減少が
確認されたことから、磁性粒子表面に表面改質剤が吸着していることが確認された。
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【００６６】
（２）磁性塗料の調製
　使用する磁性体を、上記で得られた磁性体５ １．０部に変更した点以外は実施例１と
同様の方法で磁性塗料５を作製した。得られた磁性塗料中の分散粒子径を実施例１と同様
の方法で測定したところ、４７ｎｍであった。また、分散時間を１０分から４０分に延長
したところ、分散粒子径は３４ｎｍになった。
【００６７】
［実施例６］
（１）表面改質された磁性粒子の調製
　調製例１で作製した水系磁性液に添加する水溶液を、表面改質剤Ｆ ０．２８部と水４
．１、水酸化ナトリウム０．０５部からなる水溶液に変更した点以外は実施例１と同様の
方法で磁性体６を作製した。実施例１と同様の方法で示差熱分析を行ったところ、本実施
例で使用した表面改質剤が揮発する温度域である２５０℃から５００℃までで質量減少が
確認されたことから、磁性粒子表面に表面改質剤が吸着していることが確認された。
【００６８】
（２）磁性塗料の調製
　使用する磁性体を、上記で得られた磁性体６ １．０部に変更した点以外は実施例１と
同様の方法で磁性塗料６を作製した。得られた磁性塗料中の分散粒子径を実施例１と同様
の方法で測定したところ、４１ｎｍであった。
【００６９】
［比較例１］
　使用する磁性体を、磁性体１から調製例１で原料磁性体として使用したバリウムフェラ
イト磁性粒子１．０部に変更した点以外は実施例１と同様の方法で比較磁性塗料１を作製
した。得られた磁性塗料中の分散粒子径を実施例１と同様の方法で測定したところ、７８
ｎｍであった。また、分散時間を１０分から延長したところ、分散時間２０分で分散粒子
径は６０ｎｍになり、その直後、過分散により再凝集が起こり分散粒子径は１００ｎｍ以
上になり、以降は分散粒子径６０ｎｍ以下の磁性塗料は得られなかった。
　これに対し上記のように実施例では長期の分散を行うほど分散粒子径を小さくできたこ
とから、表面改質剤が過分散の発生を抑制する効果を発揮したことも確認できる。
【００７０】
　比較例１で使用した原料磁性体について、実施例１と同様の方法で示差熱分析を行った
ところ、２５０℃から５００℃の温度域に質量減少は見られなかったことから、実施例で
観察された質量減少は磁性粒子に吸着していた表面改質剤が揮発したことによるものであ
ることが確認された。
【００７１】
　対比のため、実施例１～６および比較例１において測定された分散時間１０分での分散
粒子径を、下記表１にまとめて示す。
【００７２】
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【表１】

【００７３】
　表１に示すように、実施例１～６は比較例１と比較して同じ分散時間での分散粒子径が
小さかったことから、本発明によれば、高度な分散状態で磁性粒子を含む磁性塗料を高い
分散負荷を掛けることなく容易に得ることができることが確認された。こうして得られた
磁性塗料を用いることで、磁性粒子が高度に分散された磁性層を形成することができ、こ
れにより優れた電磁変換特性を有する磁気記録媒体を得ることが可能となる。
【産業上の利用可能性】
【００７４】
　本発明は、バックアップテープ等の高密度記録用磁気記録媒体の製造分野に有用である
。
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