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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
カーボンブラック、及びアニオン性基を有する共重合体を含有する混合物を混練し、顔料
分散体を作製する混練工程と、前記顔料分散体を水性媒体中に混合、撹拌する混合工程を
有し、前記カーボンブラックの灰分が１質量％以下、ＤＢＰ吸油量Ａが８０～１５０ｍｌ
／１００ｇ、かつＤＢＰ吸油量Ａ（ｍｌ／１００ｇ）と比表面積Ｂ（ｍ２／ｇ）との比Ａ
／Ｂが０．７５以下であり、前記アニオン性基を有する共重合体は酸価５０～３００、質
量平均分子量７５００～４００００のスチレンアクリル系のランダム共重合体であること
を特徴とするインクジェット記録用水性顔料分散液の製造方法。
【請求項２】
前記スチレンアクリル系共重合体は、全モノマー成分に対して６０～９０質量％のスチレ
ン系モノマー単位を含有する請求項１に記載のインクジェット記録用水性顔料分散液の製
造方法。
【請求項３】
前記顔料分散体は塩基性化合物及び湿潤剤を含有し、固形分比率が４０～８０質量％であ
る請求項１または２に記載のインクジェット記録用水性顔料分散液の製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、カーボンブラックを用いたインクジェット記録用水性顔料分散液、インクジ
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ェット記録用水性インク、及び該水性インクジェット記録用水性顔料分散液の製造方法に
関する。
【背景技術】
【０００２】
　インクジェット記録用水性インクは油性インクのような火災の危険性や変異原性などの
毒性が皆無か、大幅に低減できるという優れた特徴を有していることから、産業用途以外
のインクジェット記録用インクの主流となっている。
　また従来、インクジェット記録用水性インクとしては、溶解安定性が高く、ノズル目詰
まりが少なく、良好な発色性を有し高画質の印刷を可能とすることから、着色剤として染
料が用いられてきた。しかし染料の使用に対しては、従来より画像の耐水性、耐光性に劣
るという問題があった。さらに昨今優れた耐水性、耐光性、長期における画質安定性が家
庭用にも求められるようになり、各用途において、染料から顔料への着色剤の転換が活発
に図られている。顔料を用いたインクは優れた耐水性、耐光性を期待できるが、一方、顔
料の粗大粒子の残存、凝集の発生から、沈降に伴うノズル目詰まりが発生しやすい。そこ
で、高分子系の分散剤を用いて顔料を水性媒体中に分散させる方法が種々検討され、例え
ば、顔料及び高分子分散剤、湿潤剤と、塩基性化合物を含有する固形分比の高い混合物の
混練を行う混練工程を導入して顔料を分散させることが行われている（特許文献１参照）
。該工程においては、顔料の解砕による微粒子化と、微粒子化された顔料表面の樹脂被覆
による凝集防止を行って、分散安定性の向上及び粗大粒子数の低減が図られている。
【０００３】
　現在インクジェット記録法は、従来の印刷法が用いられてきた印刷分野を徐々に置き換
えつつある途上であり、その過程でインクジェット記録による連続印刷特性（吐出安定性
）、高速印刷特性の向上がますます重要になっている。特にインク中に存在する粗大粒子
は、インク流路の閉塞等を引き起こす原因となるため、分散安定性の向上と共に、吐出安
定性を向上させるための粗大粒子数の低減が極めて重要となってきている。中でもテキス
ト印刷に用いられるブラック色インクは、カラーインクと比べて使用される量が格段に多
く、インク流路閉塞等の問題は製品の致命的な欠陥になる。ブラック色インクの色材には
主にカーボンブラックが用いられているため、カーボンブラックを使用したインクジェッ
ト記録用水性インク、及び該水性インクの製造に使用されるインクジェット記録用水性顔
料分散液について、粗大粒子を低減する試みが種々行われている。
　例えば、粒径０．６μｍ以上のカーボンブラックの全カーボンブラックに対する比率が
２０％以下である記録液が検討されているが（特許文献２参照）、実施例ではカーボンブ
ラック原料の粉砕処理のみで微細化をはかっており、カーボンブラックの粗大粒子数は充
分に低減されていない。
　また、粒子径０．５μｍ以上の粗大粒子数が１００万個／５μＬ以下であることを特徴
とするインクジェット記録用顔料分散液が検討されているが（特許文献３参照）、使用さ
れている手法はビーズを使用した分散手法のみであり、カーボンブラック表面の樹脂によ
る被覆が充分に行われていない可能性があり、また実際に分散安定性に課題がある。
　メディアを用いた分散装置で長時間分散することにより、インクジェット記録用インク
の顔料粒子は微細化され、分散粒径は小さくなる。このため粗大粒子数を低減させること
ができる。しかし、カーボンブラックを被覆するべき分散樹脂は上記長時間の分散で水性
媒体中に遊離しやすくなる。このため、粘度上昇や顔料凝集が発生しやすくなり分散安定
性が低下しやすい。
　一方カーボンブラックについては、インクジェット記録用水性インクに要求される様々
な特性に適合した、種々の化学的特性、物理的、形状的特性を有するカーボンブラックが
使用されている。しかし粗大粒子数の低減を課題とした場合、その課題解決の観点から原
料であるカーボンブラックの選択について、必ずしも充分な検討が行われているわけでは
ない。特に常温で固形の顔料分散体を作製後、該顔料分散体を水性媒体に分散して作製さ
れるインクジェット記録用水性顔料分散液や、該水性顔料分散液から作製されるインクジ
ェット記録用水性インクに対しては、粗大粒子の抑制に効果のあるカーボンブラックの選
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定について、従来充分な検討がなされて来ていなかった。
　例えばカーボンブラックの灰分については、灰分が０．０５重量％以下のカーボンブラ
ックを記録液に使用して、加熱型インクジェットプリンターの加熱手段である電極板上の
不純物の析出を低減することが検討されているが（特許文献４参照）、記録液中の粗大粒
子数との関係については全く検討されていない。
　あるいはＤＢＰ吸油量とＢＥＴ比表面積については、（ＢＥＴ比表面積（ｍ２／ｇ）／
ＤＢＰ吸油量（ｍｌ／１００ｇ））の値が０．３～２．５のカーボンブラックを用いて、
ＯＤ値に優れたブラックインク組成物を作製することが検討されているが（特許文献５参
照）、該インク組成物中の粗大粒子数との関係については全く検討されていない。
　しかも、引用文献４、５に記載されたインクは、いずれもビーズミルを用いた分散装置
によって製造されており、本願発明におけるインクジェット記録用水性顔料分散液及びイ
ンクジェット記録用水性インクのように、カーボンブラックとアニオン性基を有する樹脂
を含有する常温で固形の顔料分散体を使用し、これを経て製造されたものではない。
　このようにカーボンブラックの物性値が、それらカーボンブラックを水性媒体中に分散
させて製造するインクジェット記録用水性顔料分散液や、インクジェット記録用水性イン
ク中の粗大粒子数と関連付けて検討されることはこれまでにほとんどないことであった。
まして常温で固形の顔料分散体の製造を経て作製されるインクジェット記録用水性顔料分
散液やインクについては、粗大粒子数の低減を目的とした検討がほとんど行われてきてい
ない。
【０００４】
【特許文献１】特開２００２－３５０３７７
【特許文献２】特開平８－１５１５４６
【特許文献３】特開２０１０－２６１０２８
【特許文献４】特開平１０－０８１８４２
【特許文献５】特開２００７－０５６１６８
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【０００５】
　水性顔料分散液中の粗大粒子数が多くなると、該粗大粒子は特定の濾過工程や遠心分離
工程を経ない限り、最終製品であるインクジェット記録用水性インクに混入するため、該
水性インクをインクジェットプリンターに適用した際に、著しい特性低下を引き起こす。
粗大粒子数が多くなると、インクジェット記録用水性インクを調整しインクジェット印刷
機で印刷する際、インク流路の閉塞等を引き起こす可能性がある。特にサーマルジェット
方式のインクジェット記録に適用すると、粗大粒子がヒーター上で凝集析出し、ヒーター
機能を低下させる。あるいはこのように析出した析出物によりノズル部が閉塞する可能性
もある。仮にインクジェット記録用水性インクのインク化工程において、濾過や遠心分離
でこれら粗大粒子を除去することが可能であるにしても、粗大粒子のみを選択的に除去す
るのは困難な上、それら粗大粒子の除去に費やされる工程には、含有される粗大粒子数が
多くなればなるほど費やされる時間が多くなるため、著しい生産効率の低下、製造収率の
低下をきたすことになる。
　本発明が解決しようとする課題は、カーボンブラックを使用したインクジェット記録用
水性インク、及び該水性インクを製造するためのインクジェット記録用水性顔料分散液で
あって、それら水性顔料分散液やインクジェット記録用水性インク中の粗大粒子数が大幅
に低減され、インクジェット記録用水性インクの保存安定性及び
吐出安定性が向上するとともに、該水性インクを製造するための生産効率、製造収率を顕
著に向上させることが可能なインクジェット記録用水性インク、及びインクジェット記録
用水性顔料分散液、ならびに該インクジェット記録用水性顔料分散液の製造方法を提供す
ることである。
【課題を解決するための手段】
【０００６】
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　発明者らはカーボンブラック及びアニオン性基を有する共重合体を含む混合物を混練し
て顔料分散体を作製し、該顔料分散体を水性媒体中に混合、撹拌してインクジェット記録
用水性顔料分散液を製造するに際し、化学的特性と物理的、形状的特性の相違する種々の
カーボンブラックを使用して検討を行った結果、本発明を見出した。
　すなわち、本発明は、カーボンブラック、及びアニオン性基を有する共重合体を含有す
る常温で固形の顔料分散体を水性媒体中に混合、撹拌してなるインクジェット記録用水性
顔料分散液であって、前記カーボンブラックの灰分が１．０質量％以下、かつＤＢＰ吸油
量Ａ（ｍｌ／１００ｇ）とＢＥＴ比表面積Ｂ（ｍ２／ｇ）との比Ａ／Ｂが０．７５以下で
あることを特徴とするインクジェット記録用水性顔料分散液、及び該インクジェット記録
用水性顔料分散液を含有するインクジェット記録用インク組成物を提供する。
　本発明はまた、カーボンブラック、及びアニオン性基を有する共重合体を含有する混合
物を混練し、常温で固体の顔料分散体を作製する混練工程と、前記顔料分散体を水性媒体
中に混合、撹拌する混合工程を有し、前記カーボンブラックの灰分が１．０質量％以下、
かつＤＢＰ吸油量Ａ（ｍｌ／１００ｇ）とＢＥＴ比表面積Ｂ（ｍ２／ｇ）との比Ａ／Ｂが
０．７５以下であることを特徴とするインクジェット記録用水性顔料分散液の製造方法を
提供する。
【０００７】
　本発明で述べた灰分と、ＤＢＰ吸油量Ａ（ｍｌ／１００ｇ）と比表面積Ｂ（ｍ２／ｇ）
との比Ａ／Ｂを基準としてカーボンブラックを予め選定した後、本発明で述べた混練工程
を有する製造製法にてインクジェット記録用水性顔料分散液の製造を行うことにより、粘
度上昇などの品質低下を伴うことなく粗大粒子数の少ない水性顔料分散液、及びインクジ
ェット記録用インク組成物を得ることが可能となり、生産効率、製造収率を格段に向上さ
せることが可能である。
【発明の効果】
【０００８】
　本発明のインクジェット記録用水性顔料分散液は、カーボンブラック、及びアニオン性
基を有する共重合体を含有する常温で固形の顔料分散体を、水性媒体中に混合、撹拌して
製造され、水性顔料分散液中の粒子径０．５μｍ以上の粒子数を大幅に低減することが可
能である。このためインクジェット記録用インク組成物を作製したときに、長期の保存後
も粗大粒子の沈降が発生する可能性が極めて低く、かつ長時間の連続吐出を行ってもノズ
ル目詰まりを発生する危険性が低い。さらに本発明のインクジェット記録用水性顔料分散
液の製造方法は、カーボンブラック、及びアニオン性基を有する共重合体を含有する混合
物を混練し、常温で固形の顔料分散体を作製する混練工程と、前記顔料分散体を水性媒体
中に混合、撹拌する混合工程を有し、水性顔料分散液中の粒径０．５μｍ以上の粗大粒子
数を極めて短時間に効率よく低減出来る。このため、該水性顔料分散液からインクジェッ
ト記録用水性インク組成物を高い収率と生産効率で作製することが可能である。
【図面の簡単な説明】
【０００９】
【図１】実施例、比較例で作製した水性顔料分散液におけるＤＢＰ吸油量Ａ（ｍｌ／１０
０ｇ）とＢＥＴ比表面積Ｂ（ｍ２／ｇ）との比Ａ／Ｂに対して、０．５μｍ以上の粗大粒
子数をプロットした図である。
【発明を実施するための最良の形態】
【００１０】
　以下に本発明の製造方法に用いる各種原材料について詳細な説明を行い、さらにそれら
原材料を用いた製造方法について詳細な説明を行う。
【００１１】
　本発明のインクジェット記録用水性顔料分散液は、特定の性能を有するカーボンブラッ
ク、及びアニオン性基を有する共重合体を含有する常温で固形の顔料分散体を水性媒体中
に混合、撹拌して製造されるインクジェット記録用水性顔料分散液である。
　以下本発明で使用するカーボンブラックの特徴を記載する。
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　本発明で使用するカーボンブラックは灰分が１．０質量％以下、かつＤＢＰ吸油量Ａ（
ｍｌ／１００ｇ）とＢＥＴ比表面積Ｂ（ｍ２／ｇ）との比Ａ／Ｂが０．７５以下であるこ
とを特徴とする。
【００１２】
　本発明において使用するカーボンブラックの灰分は１．０質量％以下であり、０．２質
量％以下であることがより好ましい。カーボンブラックの灰分が１．０質量％を超えた場
合、カーボンブラック、及びアニオン性基を有する共重合体を含有する常温で固形の顔料
分散体を、水性媒体中に混合、撹拌して作製した水性顔料分散液中には、粒径０．５μｍ
以上のカーボンブラック粒子が多く含有される傾向にある。このようにカーボンブラック
中の灰分の含有量が、インクジェット記録用水性顔料分散液中の粗大粒子数に影響を及ぼ
す理由は、必ずしも明らかではない。通常カーボンブラック及びアニオン性基を有する共
重合体を含有する混合物を混練する工程においては、カーボンブラックの粗粒が解砕され
、かつ微細粒子となったカーボンブラック表面の共重合体樹脂による被覆が進行するが、
カーボンブラック表面の灰分が、表面の良好な樹脂被覆に影響を与え、被覆不十分となっ
た顔料表面同士で凝集し合い、以後の製造工程において粗大粒子となることが考えられる
。また顔料表面に顔料粒子とは別に存在する灰分が、顔料粒子を結着させる接着剤として
機能して、粗大粒子を形成させやすくすることも考えられる。
　なお、本発明における灰分の測定値としては、ＪＩＳ　Ｋ６１２８－２に準拠した方法
で測定した値を使用する。
【００１３】
　本発明において使用するカーボンブラックにおいては、ＤＢＰ吸油量Ａ（ｍｌ／１００
ｇ）とＢＥＴ比表面積Ｂ（ｍ２／ｇ）との比Ａ／Ｂが０．７５以下であるが、０．５以下
であることがより好ましい。カーボンブラックのＤＢＰ吸油量Ａ（ｍｌ／１００ｇ）と、
ＢＥＴ比表面積Ｂ（ｍ２／ｇ）とのそれぞれの値には特に制限はないが、ＤＢＰ吸油量と
しては、通常４０ｍｌ／１００ｇ以上が好ましく、６０～２００ｍｌ／１００ｇがより好
ましく、８０～１５０ｍｌ／１００ｇがさらに好ましい。またＢＥＴ比表面積Ｂ（ｍ２／
ｇ）は通常３０ｍ２／ｇ以上のものが好ましく使用されるが、５０～７００ｍ２／ｇのも
のを使用することがより好ましく、１００～６００ｍ２／ｇのものの使用がさらに好まし
い。
　上記Ａ／Ｂの値がインクジェット記録用水性顔料分散液、またはインクジェット記録用
水性インク中の粗大粒子数に影響を及ぼす理由は必ずしも明らかではない。しかし、ＤＢ
Ｐ吸油量が主にストラクチャー構造に関係しているため、ＤＢＰ吸油量をＢＥＴ比表面積
あたりの数値として算出したＡ／Ｂは、ストラクチャーの形成による網目状の構造の発達
状態を、それを構成しているカーボンブラックの粒子径にあまり影響を受けることなく表
現していると考えられる。カーボンブラックと共重合樹脂を含有した混合物を混練して、
常温で固形の顔料分散体を製造する混練工程においては、高い剪断力下でカーボンブラッ
ク同士が接近し加圧されるため、ストラクチャー構造を持つカーボンブラック同士の絡み
合いが促進されるため、粒子同士がほぐれにくくなる。その結果、カーボンブラックの粗
粒が解砕されにくい状況に陥り、カーボンブラック表面が共重合体樹脂によって充分に被
覆されることなく、凝集して粗大粒子となることが考えられる。
　なお本発明においてＤＢＰ吸油量はＪＩＳ　Ｋ６２１７－４に準拠した方法で測定した
値を使用し、ＢＥＴ比表面積はＪＩＳ　Ｋ６２１７－２に準拠した方法で測定した値を使
用する。
【００１４】
　カーボンブラックの一次粒子径は、通常６０ｎｍ以下が好ましく、より好ましくは４０
ｎｍ以下、さらに好ましくは２０ｎｍ以下である。一次粒子径が６０ｎｍ未満のカーボン
ブラックを使用すると、分散液の保存安定性を良好に維持できる傾向がある。一方カーボ
ンブラックの一次粒子径は５ｎｍ以上であることが好ましい。一次粒子径が５ｎｍ未満と
なると水性分散体中への分散が困難となる傾向がある。一次粒子径は電子顕微鏡写真から
画像処理により粒子径を実測した値３０個の算術平均径を用いて示される。
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　また、カーボンブラックのｐＨは、３～１１が好ましく、６～９がより好ましい。揮発
分及びｐＨが上記の範囲内のカーボンブラックを使用すると、分散液の保存安定性を良好
に維持できる傾向がある。ここでｐＨは旧ＪＩＳ規格　ＪＩＳ　Ｋ６２２１に準拠した方
法で測定した値を使用する。
【００１５】
　本発明でインクジェット記録用水性顔料分散液及び、インクジェット記録用水性インク
に使用される顔料分散体は、上記特性を有するカーボンブラックとアニオン性基を有する
樹脂を含有する。
【００１６】
　本発明で使用するアニオン性基を有する樹脂は、カーボンブラックを添加して行う混練
工程において、カーボンブラック表面への良好な吸着と被覆を行うものが好ましく、混合
工程後は水性媒体中で安定した顔料表面の被覆を維持し、かつ塩基性化合物で酸基が中和
されて安定した水分散性を有することが好ましい。このために酸価５０～３００ｍｇＫＯ
Ｈ／ｇのものを使用することが好ましい。酸価が５０ｍｇＫＯＨ／ｇより小さいと、親水
性が小さくなり、顔料の分散安定性が低下する傾向がある。一方、酸価が３００ｍｇＫＯ
Ｈ／ｇより大きいと、顔料の凝集が発生し易くなり、また本分散液を用いたインクジェッ
ト記録用水性インクの画像耐水性が低下する傾向がある。樹脂の酸価の値としては、６０
～２５０ｍｇＫＯＨ／ｇがより好ましく、７０～２００ｍｇＫＯＨ／ｇの範囲であること
がさらに好ましい。
【００１７】
　本発明で使用するアニオン性基を有する樹脂の重量平均分子量は７５００から４０００
０の範囲内にあることが好ましく、７５００から３００００の範囲内にあることがより好
ましい。中でも、１００００～２５０００の範囲内にあることが特に好ましい。重量平均
分子量が７５００未満であると、インクジェット記録用水性顔料分散液の保存安定性が悪
くなる傾向にあり、顔料の凝集などによる沈降が発生する場合がある。一方、アニオン性
基を有する樹脂の重量平均分子量が４００００を超えると、これを用いたインクジェット
記録用水性顔料分散液から調製したインク組成物の粘度が高くなって、インクの吐出安定
性が不安定になる傾向にある。なお、本発明で使用するスチレン系樹脂の重量平均分子量
は、ゲル浸透クロマトグラム（ＧＰＣ）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。
【００１８】
　具体的なアニオン性基を有する樹脂の構成としては、スチレン－（メタ）アクリルエス
テル－（メタ）アクリル酸系樹脂、スチレン－（メタ）アクリル酸系樹脂、スチレン－ス
ルホン酸系樹脂、ビニルナフタレン－（メタ）アクリルエステル－（メタ）アクリル酸系
樹脂、ビニルナフタレン－（メタ）アクリル酸系樹脂、（メタ）アクリルエステル－（メ
タ）アクリル酸系樹脂、（メタ）アクリル酸系樹脂、アルケニルエーテル系樹脂、ピロリ
ドン系樹脂、ウレタン系樹脂、ウレア系樹脂、アミド系樹脂、エステル系樹脂、カーボネ
ート系樹脂、エーテル系樹脂、エポキシ系樹脂、アルコール系樹脂などが挙げられ、これ
ら樹脂の中から適宜選択して使用することができる。
　これら樹脂の中では二重結合を有する不飽和脂肪族カルボン酸によるアニオン性基を有
し、スチレン系モノマーを疎水性部分の構成成分として含有するスチレン（メタ）アクリ
ル酸系樹脂が好ましい。なお、本明細書中、（メタ）アクリルと表記されているものは、
メタクリル及び／又はアクリルのことを指すものとする。スチレン（メタ）アクリル酸系
樹脂の中では、さらに全モノマー成分に対して６０質量％以上のスチレン系モノマーと、
ラジカル重合性の二重結合を有する不飽和脂肪族カルボン酸を含有するモノマーを、共重
合させたスチレンアクリル酸系樹脂であることが好ましい。さらに既述のように該スチレ
ンアクリル酸系樹脂の酸価が５０～３００、重量平均分子量が７５００～４００００の範
囲内の樹脂であることが好ましい。
【００１９】
　スチレン系モノマーとしては公知の化合物を用いることができる。例えば、スチレン、
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α－メチルスチレン、β－メチルスチレン、２、４－ジメチルスチレン、α－エチルスチ
レン、α－ブチルスチレン、α－ヘキシルスチレンの如きアルキルスチレン、４－クロロ
スチレン、３－クロロスチレン、３－ブロモスチレンの如きハロゲン化スチレン、更に３
－ニトロスチレン、４－メトキシスチレン、ビニルトルエン等がある。
【００２０】
　スチレンアクリル酸系樹脂を構成する全構成モノマー単位中の、スチレン系モノマーの
、の使用比率は、６０～９０質量％であることがより好ましく、中でも７０～９０質量％
であることが特に好ましい。スチレン系モノマーの使用比率が６０質量％未満であると、
カーボンブラックへのスチレン系樹脂の親和性が不充分となり、混練工程におけるカーボ
ンブラック表面へのスチレンアクリル酸系樹脂の吸着が不十分となり、良好な常温で固形
の顔料分散体が作製されない。このためインクジェット記録用水性顔料分散液の分散安定
性が低下する傾向がある。また、スチレン系モノマー単位の総和が、全モノマー単位の総
和の９０質量％以下であると、分散に寄与するアニオン性基を有するモノマー単位の含有
量を確保できるため、水系での分散安定性、長期保存安定性が悪化する危険性を防ぐこと
ができる。スチレン系モノマーの量が上記範囲であると、スチレンアクリル酸系樹脂の水
性媒体に対する分散性を良好にすることができ、インクジェット記録用水性顔料分散液に
おける顔料の分散性や分散安定性を向上させることができる。
【００２１】
　スチレン系モノマーと共重合させるラジカル重合性の二重結合を有する不飽和脂肪族カ
ルボン酸としては、公知の化合物を使用することができる。例えば、アクリル酸、メタア
クリル酸、α－エチルアクリル酸、クロトン酸、α－メチルクロトン酸、α－エチルクロ
トン酸、イソクロトン酸、マレイン酸、フマル酸、イタコン酸、シトラコン酸、メサコン
酸、グルタコン酸、等が挙げられる。中でもアクリル酸、メタアクリル酸を使用するのが
好ましく、両者を併用するのが特に好ましい。アクリル酸とメタクリル酸を併用すること
によって、樹脂合成時の共重合性が向上して、樹脂の均一性が良くなる。この結果、保存
安定性が良好なインクジェット記録用水性顔料分散液を得られる傾向がある。
【００２２】
　スチレンアクリル酸系樹脂には、スチレン系モノマー及びラジカル重合性の二重結合を
有する不飽和脂肪族カルボン酸以外の公知のモノマーを使用できる。そのようなモノマー
の例としては、メチルアクリレート、メチルメタクリレート、ｎ－プロピルアクリレート
、イソプロピルアクリレート、ｎ－ブチルアクリレート、ｓｅｃ－ブチルアクリレート、
ｔｅｒｔ－ブチルアクリレート、２－エチルブチルアクリレート、１、３－ジメチルブチ
ルアクリレート、ヘキシルアクリレート、２－エチルヘキシルアクリレート、オクチルア
クリレート、エチルメタアクリレート、ｎ－ブチルメタアクリレート、２－メチルブチル
メタアクリレート、ペンチルメタアクリレート、ヘプチルメタアクリレート、ノニルメタ
アクリレート等のアクリル酸エステル類及びメタアクリル酸エステル類；３－エトキシプ
ロピルアクリレート、３－エトキシブチルアクリレート、ジメチルアミノエチルアクリレ
ート、２－ヒドロキシエチルアクリレート、２－ヒドロキシブチルアクリレート、エチル
－α－（ヒドロキシメチル）アクリレート、ジメチルアミノエチルメタアクリレート、ヒ
ドロキシエチルメタアクリレート、ヒドロキシプロピルメタアクリレートのようなアクリ
ル酸エステル誘導体及びメタクリル酸エステル誘導体；フェニルアクリレート、ベンジル
アクリレート、フェニルエチルアクリレート、フェニルエチルメタアクリレートのような
アクリル酸アリールエステル類及びアクリル酸アラルキルエステル類；ジエチレングリコ
ール、トリ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、ビスフェノール
Ａのような多価アルコールのモノアクリル酸エステル類あるいはモノメタアクリル酸エス
テル類；マレイン酸ジメチル、マレイン酸ジエチルのようなマレイン酸ジアルキルエステ
ル、酢酸ビニル等を挙げることができる。これらのモノマーはその１種又は２種以上をモ
ノマー成分として添加することができる。
【００２３】
　スチレンアクリル酸系樹脂の製造方法としては、通常の重合方法を採ることが可能で、
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溶液重合、懸濁重合、塊状重合等、重合触媒の存在下に重合反応を行う方法が挙げられる
。重合触媒としては、例えば、２、２´－アゾビス（２、４－ジメチルバレロニトリル）
、２、２´－アゾビスイソブチロニトリル、１、１´－アゾビス（シクロヘキサン－１－
カルボニトリル）、ベンゾイルパーオキサイド、ジブチルパーオキサイド、ブチルパーオ
キシベンゾエート等が挙げられ、その使用量はビニルモノマー成分の０．１～１０．０質
量％が好ましい。
【００２４】
　本発明で使用するスチレン系樹脂のガラス転移点は９０℃以上あることが好ましい。１
００℃以上で１５０℃以下であることがさらに好ましい。ガラス転移点が９０℃以上であ
ると、インク組成物の熱安定性が向上する。このため前記水性顔料分散液から作製された
インクジェット記録用水性インク組成物をサーマルジェット方式のインクジェット記録用
に用いても、繰り返し加熱によって吐出不良を起こすような特性変化を生じず、好ましい
。なお本発明で使用するスチレン系樹脂のガラス転移点は、示差走査熱量計で測定される
値である。
【００２５】
　本発明で使用するスチレンアクリル酸系樹脂は、既述のようにランダム共重合体でもよ
いが、グラフト共重合体であっても良い。グラフト共重合体としてはポリスチレンあるい
はスチレンと共重合可能な非イオン性モノマーとスチレンとの共重合体が幹又は枝となり
、アクリル酸、メタクリル酸とスチレンを含む他のモノマーとの共重合体を枝又は幹とす
るグラフト共重合体をその一例として示すことができる。スチレン系樹脂は、このグラフ
ト共重合体とランダム共重合体の混合物であってもよい。
【００２６】
　本発明で使用する顔料分散体においては塩基性化合物を配合することが好ましい。塩基
性化合物は、アニオン性基を有する共重合体中の該アニオン性基を中和するためのもので
あるが、公知慣用のものがいずれも使用でき、例えば、水酸化ナトリウム、水酸化カリウ
ム、アンモニアの様な無機塩基性物質や、トリエチルアミン、アルカノールアミンの様な
有機塩基性物質を用いることができる。中でも、熱安定性に優れ、無臭である水酸化ナト
リウム、水酸化カリウム、水酸化リチウム等のアルカリ金属水酸化物の使用が好ましい。
特に水酸化カリウムが好ましい。また、塩基性化合物の添加量は、アニオン性基を有する
共重合体が有するカルボキシル基等の全アニオン性基を中和するために必要な量の０．８
～１．２倍に相当する量であることが好ましい。
【００２７】
　塩基性化合物は水溶液、又は有機溶剤溶液として添加することが好ましい。この場合、
塩基性化合物の水溶液又は有機溶剤溶液の濃度は、２０質量％～５０質量％であることが
好ましい。また、塩基性化合物を溶解する溶剤としては、メタノール、エタノール、イソ
プロパノール、等のアルコール系溶剤を用いることが好ましい。中でも、本発明では、水
溶液を用いることが好ましい。
【００２８】
　本発明で使用するカーボンブラックの常温で固形の顔料分散媒体に対して、混合工程に
おいて使用される水性媒体中に湿潤剤としての水溶性有機溶剤を用いても良い。また、後
述するように混練工程を行う時、被混練物である顔料分散体中に湿潤剤を含有させること
が好ましい。用いられる湿潤剤としては公知慣用のものが使用でき、例えばグリセリン、
エチレングリコール、ジエチレングリコール、トリエチレングリコール、テトラエチレン
グリコール、ポリ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
、ポリプロピレングリコール、１、３－プロパンジオール、１、４－ブタンジオール、１
、５－ペンタンジオール、１、６－ヘキサンジオール、１、２、６－ヘキサントリオール
、トリメチロールプロパン、ペンタエリスリトール等のポリオール類、２－ピロリドン、
Ｎ－メチル－２－ピロリドン、ε－カプロラクタム等のラクタム類、１、３－ジメチルイ
ミダゾリジノン等が挙げられる。
【００２９】
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　本発明に用いることができる上記湿潤剤は、スチレンアクリル酸系樹脂等のアニオン性
基を有する共重合体の溶解力が強くなく、該樹脂濃度を２５質量％として前記湿潤剤と前
記アニオン性基を有する共重合体を撹拌したときに、均一溶液とならないものが好ましい
。さらにインクジェット記録用水性インク組成物中に前記湿潤剤が５質量％以上残存した
場合、該水性インク組成物の特性を低下させないものであることが好ましい。湿潤剤の添
加量は、カーボンブラック１００質量部に対して、６０～２００質量部であることが好ま
しい。
【００３０】
　本発明のインクジェット記録用水性顔料分散液においては、カーボンブラック１００質
量部に対する、アニオン性基を有する共重合体の含有量は１０から５０質量部であること
が好ましく、１０から４０質量部であることがさらに好ましい。スチレン系樹脂の含有量
が１０質量部未満であると、インクジェット記録用顔料分散液の分散安定性が低下すると
ともに、本分散液を用いたインク組成物によって形成された画像の耐摩擦性が低下する傾
向にあり、５０質量部を超えた場合は、インクジェット記録用インクを作製した場合の液
の粘度が高くなる傾向が認められる。
【００３１】
　以上に記載された原材料を使用して常温で固形の顔料分散体を作製し、該顔料分散体を
水性媒体中に混合撹拌して、本発明のインクジェット記録用水性顔料分散液またはインク
ジェット記録用水性インクを製造する方法を、以下に詳細に説明する。
【００３２】
　本発明のインクジェット記録用水性顔料分散液を製造するには、既述したカーボンブラ
ック、アニオン性基を有する共重合体と、必要に応じて塩基性化合物及び又は湿潤剤を含
有する常温で固形の顔料分散体を作製し、該顔料分散体を水性媒体中に分散する。該顔料
分散体を作製するためにはカーボンブラック、アニオン性基を有する樹脂、必要に応じて
塩基性化合物、湿潤剤を含有する混合物を混練して、固形着色混練物である常温で固形の
顔料分散体を作製する混練工程によって行うことができる。そして固形着色混練物である
顔料分散体を水性媒体中に混合、撹拌する混合工程を経て該顔料分散体を水性媒体中に分
散することができる。混練する際には、上記混合物を高剪断力下で混練することが好まし
い。高剪断力下で混練することにより、顆粒カーボンブラックが粉砕され、更にその表面
にスチレン系樹脂の吸着が進行し、均一な固形着色混練物としての顔料分散体を得ること
ができる。
【００３３】
　水性媒体中に分散される混練工程終了後の前記顔料分散体の固形分濃度は４０～８０質
量％であることが好ましい。また前記混練工程中におけるインクジェットインク用着色混
練物である顔料分散体中の固形分濃度も４０～８０質量％であることが好ましく、このよ
うな固形分濃度で進行する混練工程を有することが好ましい。混練工程終了後の水性媒体
中に分散される顔料分散体の固形分濃度は６０～８０質量％であることがより好ましく、
また混練工程中における着色混練物も固形分濃度は６０～８０質量％であることがより好
ましい。固形分濃度をこのような範囲にすることで、混練物に十分な剪断力を与えること
ができ、カーボンブラックの粉砕が不十分となることがなく、均一な顔料分散体である混
練物を得ることができる。また混練時の温度は混練物に十分な剪断力が加わるように、前
記スチレン系樹脂の温度特性を考慮して適宜調整を行うことができるが、前記スチレン系
樹脂のガラス転移点より低く、かつ該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。このような温度範囲で混練を行うことにより、混練温度の上昇に伴
う混練物の粘度低下によって剪断力が不足することがなく、また混練物中の液体成分の揮
散によって固形分濃度が上昇しにくいため、混練終了後の顔料分散体である混練物が、固
形分比の極めて高い混練物となることもない。このため顔料分散体の水性媒体中への分散
が困難となることがない。
【００３４】
　インクジェットインク用着色混練物を製造する際には、二本ロール等の撹拌槽を有しな
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い開放型の混練機を用いるよりは、撹拌槽を有する密閉型の混練機を用いることが好まし
い。このような混練機を使用すると、顔料分散体である混練物を水性媒体中に混合、撹拌
する混合工程を経て、インクジェット記録用水性顔料分散液を作製することが容易であり
、例えば顔料分散体を混練機中で直接希釈して、インクジェット記録用水性顔料分散液を
製造することが可能である。撹拌槽を有する混練機の具体例としてはプラネタリーミキサ
ーが好ましい。プラネタリーミキサーは二本ロール等と比較すると、広い範囲の粘度領域
で混練処理が可能であり、更に水性媒体の添加及び減圧溜去も可能であるため、混練時の
粘度及び負荷剪断力の調整が容易である。
【００３５】
　インクジェットインク用着色混練物である顔料分散体を混合、撹拌する混合工程を経る
ことにより、該顔料分散体を水性媒体中に分散、希釈する際に使用する水性媒体は、イン
クジェット記録用水性顔料分散液の乾燥防止、および分散処理実施時の粘度調整の必要性
から湿潤剤としての水溶性有機溶剤を含んでいても良く、その量はインクジェットインク
用着色混練物中の湿潤剤と合わせて、インクジェット記録用水性顔料分散液中に３～５０
質量％であることが好ましく、５～４０質量％であることがより好ましい。この下限未満
では、乾燥防止効果が不十分となる傾向にあり、上記上限を超えると分散液の分散安定性
が低下する傾向にある。混練物の製造時と、これを希釈する際の水性媒体に使用される湿
潤剤は、同一でも良く、異なっていても良い。
　混合工程における顔料分散体への水性媒体の添加は、顔料分散体を撹拌しながら少量ず
つ連続的、もしくは間歇的に行って徐々に顔料分散体の粘度を低下させ液体状態とするこ
とが好ましい。このような水性媒体の添加を伴う混合工程は、混練工程で作製された顔料
分散体に対して、混練工程に使用した装置と同一の装置で顔料分散体に徐々に水性媒体を
添加しつつ、混練操作を継続することで行うこともでき、生産効率、製造収率の点で好ま
しい。
【００３６】
　混練後のインクジェットインク用着色混練物である顔料分散体を、水性媒体中に混合、
撹拌する工程を経て水性媒体中に希釈、分散して得たインクジェット記録用水性顔料分散
液は、更に分散機により分散処理を行うことができる。分散処理を行うことによって、イ
ンクジェット記録用水性顔料分散液中の粗大分散粒子が更に粉砕され、インク流路の閉塞
を抑えることができる。
【００３７】
　分散処理を行う際の分散機としては、ホモジナイザー、高圧ホモジナイザー、ペイント
シェーカー、ボールミル、ロールミル、サンドミル、サンドグラインダー、ダイノーミル
、ディスパーマット、ナノミル、ＳＣミル、ナノマイザー等を挙げることができ、これら
のうちの１つを単独で用いてもよく、２種類以上装置を組み合わせて用いてもよい。
　この様にして作製されたインクジェット記録用水性顔料分散液の顔料濃度は、インクジ
ェット記録用水性インクを調整する際の自由度を考慮すると高顔料濃度が好ましく、分散
安定性とのバランスから１０～３０質量％の顔料濃度であることが好ましい。
【００３８】
　上述のように作製された水性顔料分散液からインクジェット記録用水性インクを製造す
るためには、上記水性顔料分散液を、さらに水性媒体にて希釈して、必要な添加剤成分添
加し、成分を調整して行うことができる。インクジェット記録用インクとしては最終的に
は顔料濃度は２～１０質量％程度が好ましく、この範囲の顔料濃度に調製される。
　水性顔料分散液を希釈する水性媒体は水のみでもよいが、インクジェット記録用インク
中で、乾燥防止、粘度調整、濃度調整等の諸機能を発揮することができる水溶性有機溶剤
を配合することができる。水溶性有機溶剤としては、上述の水性顔料分散液用混練物を分
散するために用いたと同様のものを添加し使用することもできる。また、記録媒体への浸
透性を示す水溶性有機溶剤が配合されていると、顔料インクに浸透性を付与することがで
き好ましい。
　最終的にインクを作製するためのインク化の工程において、濾過や遠心分離等の粗大粒
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子除去工程によって水性顔料分散液中の粗大粒子数をさらに低減することができる。しか
しこれら工程前の粗大粒子数の大小は、該工程にかかる負担の大小に直接影響し、生産効
率の差となって現れると共に、工程前の粗大粒子数の大小関係が工程後もそのまま維持さ
れて最終的なインクジェット記録用インクの特性に反映される。
　顔料インクであるインクジェット記録用インクには、水性媒体と水性顔料分散液の他に
、例えば公知の添加剤などを配合することができる。配合可能なものとしては、例えばア
ルカリ剤、ｐ Ｈ 調整剤、界面活性剤、防腐剤、キレート剤、可塑剤、酸化防止剤、紫外
線吸収剤、紫外線硬化性樹脂などを例示することができる。
　このようにして製造されたインクジェット記録用インクは、適用するインクジェットの
方式によっては特に限定されず、連続噴射型（ 荷電制御型、スプレー型など） 、オンデ
マンド型（ピエゾ方式、サーマル方式、静電吸引方式など）などの種々の方式のインクジ
ェット記録装置に適用できる。特にサーマル方式のインクジェット記録装置に適用した場
合に、分散安定性、保存安定性に加え、コゲーションの発生を長期にわたって抑制するこ
とができ、極めて安定したインク吐出が可能となる。また粗大粒子が大幅に低減されてい
ることから、長期の連続安定吐出を必要とする適用分野において大きな効果を発揮する。
さらに長期間の保存においても顔料の沈降が生じることがなく、インクジェットプリンタ
ーのメインテナンスを軽減することができる。
【実施例】
【００３９】
　以下、本発明を実施例によってさらに詳細に説明するが、本発明はその要旨を超えない
限り以下の実施例によって限定されるものではない。なお、以下の例において「部」及び
「％」は特に断りがない限り質量基準である。
【００４０】
＜スチレンアクリル系樹脂＞
　本実施例で用いるスチレンアクリル系樹脂Ａは、溶液重合で作製された粉体状（直径１
ｍｍ以下）の樹脂であり、モノマー組成比において、スチレン／アクリル酸／メタクリル
酸＝７７／１０／１３（質量比）であり、分子量１１０００、酸価１５２ｍｇＫＯＨ／ｇ
、ガラス転移点１０７℃である。
　なお、本発明における重量平均分子量は、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。なお測定は以下の装置及び条件により実施した。
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
　以上島津製作所社製
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（日立化成工業社製）
溶出溶媒：ＴＨＦ
溶出流量：２ｍｌ／ｍｉｎ
カラム温度：３５℃
【００４１】
（実施例１）
　下記組成の混合物を、容量５０ＬのプラネタリーミキサーＰＬＭ－５０Ｖ（株式会社井
上製作所製）に仕込み、ジャケットを６０℃に加温し、自転回転数６０回転／分、公転回
転数２０回転／分で撹拌してカーボンブラックとスチレンアクリル系樹脂の混練物を得た
。
（ａ）カーボンブラックａ　　　　　　　　５０部
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（ｂ）スチレンアクリル系樹脂Ａ　　　　　１５部
（ｃ）８Ｎ－酸化カリウム水溶液　　　　　　７部
（ｄ）ジエチレングリコール　　　　　　　３０部
　カーボンブラックａは灰分が０．０５質量％、ＤＢＰ吸油量Ａが５９ｍｌ／１００ｇ、
ＢＥＴ比表面積Ｂが１２８ｍ２／ｇで、Ａ／Ｂが０．４７であった。混練物の形成を確認
後、３．５時間混練を継続した後混合工程を開始し、６０℃に加温したイオン交換水を徐
々に加えながらさらに混練を継続した。最終的にイオン交換水を１５０部加え、カーボン
ブラック濃度が約２０％の分散液を得た。分散液を得るためには原料の撹拌開始後約５時
間を要した。プラネタリーミキサーから取り出したブラック色分散液をイオン交換水で更
に希釈し、カーボンブラック濃度１４．５％の水性顔料分散液を得た（混練製法）。
【００４２】
（実施例２）
　実施例１において、カーボンブラックａに代えて、カーボンブラックｂを使用したこと
と、ジエチレングリコールを５０部使用したこと以外は、実施例１と同様にして、カーボ
ンブラック濃度１４．５％の水性顔料分散液を得た。カーボンブラックｂは灰分が０．０
４質量％、ＤＢＰ吸油量Ａが１０１ｍｌ／１００ｇ、ＢＥＴ比表面積Ｂが２５８ｍ２／ｇ
で、Ａ／Ｂが０．３９であった。
【００４３】
（実施例３）
　実施例１において、カーボンブラックａに代えて、カーボンブラックｃを使用したこと
と、ジエチレングリコールを４７部使用したこと以外は、実施例１と同様にして、カーボ
ンブラック濃度１４．５％の水性顔料分散液を得た。カーボンブラックｃは灰分が０．４
０％、ＤＢＰ吸油量Ａが９４ｍｌ／１００ｇ、ＢＥＴ比表面積Ｂが３７１ｍ２／ｇで、Ａ
／Ｂが０．２５であった。
【００４４】
（実施例４）
　実施例１において、カーボンブラックａに代えて、カーボンブラックｄを使用したこと
と、ジエチレングリコールを３５部使用したこと以外は、実施例１と同様にして、カーボ
ンブラック濃度１４．５％の水性顔料分散液を得た。カーボンブラックｄは灰分が０．７
４質量％、ＤＢＰ吸油量Ａが７０ｍｌ／１００ｇ、ＢＥＴ比表面積Ｂが２９２ｍ２／ｇで
、Ａ／Ｂが０．２４であった。
【００４５】
（実施例５）
　実施例１において、カーボンブラックａに代えて、カーボンブラックｅを使用したこと
と、ジエチレングリコールを３５部使用したこと以外は、実施例１と同様にして、カーボ
ンブラック濃度１４．５％の水性顔料分散液を得た。カーボンブラックｅは灰分が０．０
４質量％、ＤＢＰ吸油量Ａが６９ｍｌ／１００ｇ、ＢＥＴ比表面積Ｂが１０８ｍ２／ｇで
、Ａ／Ｂが０．６４であった。
【００４６】
（比較例１）
　実施例１において、カーボンブラックａに代えて、カーボンブラックｆを使用したこと
と以外は、実施例１と同様にして、カーボンブラック濃度１４．５％の水性顔料分散液を
得た。カーボンブラックｆは灰分が２．７９質量％、ＤＢＰ吸油量Ａが６１ｍｌ／１００
ｇ、ＢＥＴ比表面積Ｂが３０２ｍ２／ｇで、Ａ／Ｂが０．２０であった。
【００４７】
（比較例２）
　実施例１において、カーボンブラックａに代えて、カーボンブラックｇを使用したこと
と以外は、実施例１と同様にして、カーボンブラック濃度１４．５％の水性顔料分散液を
得た。カーボンブラックｇは灰分が１．５４質量％、ＤＢＰ吸油量Ａが６５ｍｌ／１００
ｇ、ＢＥＴ比表面積Ｂが３２０ｍ２／ｇで、Ａ／Ｂが０．２０であった。
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【００４８】
（比較例３）
　実施例１において、カーボンブラックａに代えて、カーボンブラックｈを使用したこと
と、ジエチレングリコールを５０部使用したこと以外は、実施例１と同様にして、カーボ
ンブラック濃度１４．５％の水性顔料分散液を得た。カーボンブラックｈは灰分が０．０
１質量％、ＤＢＰ吸油量Ａが９６ｍｌ／１００ｇ、ＢＥＴ比表面積Ｂが１１６ｍ２／ｇで
、Ａ／Ｂが０．８３であった。
【００４９】
（比較例４）
　実施例１において、カーボンブラックａに代えて、カーボンブラックｉを使用したこと
と、ジエチレングリコールを６５部使用したこと以外は、実施例１と同様にして、カーボ
ンブラック濃度１４．５％の水性顔料分散液を得た。カーボンブラックｉは灰分が０．０
１質量％、ＤＢＰ吸油量Ａが１３０ｍｌ／１００ｇ、ＢＥＴ比表面積Ｂが１４６ｍ２／ｇ
で、Ａ／Ｂが０．８９であった。
【００５０】
（比較例５）
　実施例１において、カーボンブラックａに代えて、カーボンブラックｊを使用したこと
と、ジエチレングリコールを５０部使用したこと以外は、実施例１と同様にして、カーボ
ンブラック濃度１４．５％の水性顔料分散液を得た。カーボンブラックｇは灰分が０．０
１質量％、ＤＢＰ吸油量Ａが１０２ｍｌ／１００ｇ、ＢＥＴ比表面積Ｂが１１７ｍ２／ｇ
で、Ａ／Ｂが０．８７であった。
【００５１】
（比較例６）
　下記組成の混合物を、２５０ｍｌのポリ容器に仕込み、直径１．２５ｍｍのジルコニア
ビーズと共にペイントシェイカーで４時間撹拌し、カーボンブラック濃度が１４．５％の
水性顔料分散液を得た（ビーズミル製法）。
（ａ）カーボンブラックｄ　　　　　　　　５０部
（ｂ）スチレンアクリル系樹脂Ａ　　　　　１５部
（ｃ）８Ｎ－酸化カリウム水溶液　　　　　　７部
（ｄ）ジエチレングリコール　　　　　　　３５部
（ｅ）イオン交換水　　　　　　　　　　２３８部
【００５２】
（比較例７）
　比較例６において、カーボンブラックｄに代えて、カーボンブラックｇを使用した以外
は、比較例６と同様にして、カーボンブラックを分散した。しかしカーボンブラックの分
散が不十分となり、水性顔料分散液を得ることができなかった。
【００５３】
　実施例１～５、比較例１～７で使用したカーボンブラックの特性測定方法と、前記実施
例及び比較例で作製した水性顔料分散液について行った測定項目の測定方法を以下に示す
。これら測定方法で測定した実施例及び比較例で使用のカーボンブラックの特性と、水性
顔料分散液の測定結果とについては表１に示す。
（カーボンブラックの灰分測定方法）
ＪＩＳ　Ｋ６２１８－２に準拠した方法でカーボンブラックの灰分を測定した。灰分の単
位は質量％である。
【００５４】
（カーボンブラックのＤＢＰ吸油量測定方法）
　ＪＩＳ　Ｋ６２１７－４に準拠した方法でカーボンブラックのＤＢＰ吸油量を測定した
。ＤＢＰ吸油量の単位は「ｍｌ／１００ｇ」である。本実施例では、カーボンブラックの
ＤＢＰ吸油量を「Ａ」と表記する。
【００５５】
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（カーボンブラックのＢＥＴ比表面積測定方法）
　ＪＩＳ　Ｋ６２１７－２に準拠した方法でカーボンブラックのＢＥＴ比表面積を測定し
た。ＢＥＴ比表面積の単位は「ｍ２／ｇ」である。本実施例では、カーボンブラックのＢ
ＥＴ比表面積を「Ｂ」と表記する。具体的な測定方法は以下の通りである。
（１）ガラス製セルにカーボンブラックを充填した。この時、被測定物の総表面積が１～
５０ｍ２になるようにカーボンブラックの充填量を調整した。
（２）マウンテック製ＢＥＴ比表面積測定装置（Ｍａｃｓｏｒｂ　ＨＭ　Ｍｏｄｅｌ－１
２０１）を用いて、ＢＥＴ法にてカーボンブラックの比表面積を測定した。
（３）２回の測定を行い測定値の平均値をＢＥＴ比表面積とした。この時、測定値の差が
１０％を超えないことを必要とし、これを超えた場合はさらに測定を行って測定値の差が
１０％を超えない測定値となるまで測定を繰り返した。
【００５６】
（カーボンブラックのＤＢＰ吸油量Ａ（ｍｌ／１００ｇ）と比表面積Ｂ（ｍ２／ｇ）との
比Ａ／Ｂの計算方法）
　前記測定方法で測定したＤＢＰ吸油量の測定値をＢＥＴ比表面積の測定値で除し（Ａ／
Ｂ）を算出した。本実施例では、ＤＢＰ吸油量Ａ（ｍｌ／１００ｇ）と比表面積Ｂ（ｍ２

／ｇ）との比を「Ａ／Ｂ」と表記する。
【００５７】
（分散液中の粗大粒子数測定方法）
　Ｐａｒｔｉｃｌｅ　Ｓｉｚｉｎｇ　Ｓｙｓｔｅｍｓ社製粗大粒子数測定装置（Ａｃｃｕ
ｓｉｚｅｒ　７８０　ＡＰＳ）を用いて、イオン交換水で５００～１０００倍に希釈した
顔料分散液に含まれる直径０．５μｍ以上の粗大粒子数を測定した。該測定は、約４ｍｌ
の顔料分散液を装置に充填し、測定部を通過する粒子の数と粒径を光学的手段を用いて検
出するものである。測定時に分散液の希釈倍率、装置への充填重量をパラメータとして入
力する。得られた測定結果に希釈濃度の数値をかけ、実施例、比較例で作製される顔料濃
度１４．５質量％の顔料分散液１ｍｌ中に含まれる粒子の個数を算出し、これを粗大粒子
数とする。２回測定を行い得られた結果の平均値を粗大粒子数とした。この時、測定値の
差が１０％を超えないことを必要とし、これを超えた場合はさらに測定を行って測定値の
差が１０％を超えない測定値となるまで測定を繰り返した。
【００５８】
（分散液の平均分散粒子径測定方法）
　日機装社製ナノトラック粒度分布測定装置（ＵＰＡ１５０）を用いて、イオン交換水で
２０００倍に希釈した顔料分散液の平均分散粒子径を測定した。該測定においては、約４
ｍｌの顔料分散液を測定セルに入れて、レーザー光の散乱光を検出することにより、粒子
径が測定される。測定時に入力するパラメータとしては、粘度（イオン交換水希釈後の顔
料分散液粘度）、分散粒子の密度（カーボンブラックの真比重）、イオン交換水の密度が
ある。なお、測定温度は２５℃であった。測定結果として得られ表示される体積平均粒子
径（ＭＶ）を平均分散粒子径の値（単位：ｎｍ）とした。測定時間３０秒で３回測定を行
い、得られた結果の平均値を求め、下記表１に記載の平均分散粒子径とした。
【００５９】
（分散液の保存安定性試験方法）
　分散液をポリプロピレン容器に密封し、６０℃で４週間保存した後の分散液の平均分散
粒子径を上記と同様の方法で測定した。結果を以下の基準に従って評価した。
○：平均分散粒子径の変化率が＋２％以内
△：平均分散粒子径の変化率が＋２％～５％
×：平均分散粒子径の変化率が＋５％以上
【００６０】
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【００６１】
　表１、図１より、灰分が１．０質量％よりも低く、ＤＢＰ吸油量Ａ（ｍｌ／１００ｇ）
と比表面積Ｂ（ｍ２／ｇ）との比Ａ／Ｂが０．７５以下であるカーボンブラックを用い、
混練工程を有する製造方法で得られるインクジェット記録用水性顔料分散液は、粗大粒子
数が少ないことがわかる（実施例１～５）。一方、灰分が１．０質量％よりも高いカーボ
ンブラックを用いたインクジェット記録用水性顔料分散液は、粗大粒子数が多く、保存安
定性の劣化が観察されている（比較例１～２）。また灰分が１．０質量％よりも低くても
、「Ａ／Ｂ」が０．７５を超えるカーボンブラックを用いたインクジェット記録用水性顔
料分散液は、粗大粒子数が多く、保存安定性の劣化が観察されている（比較例３～５）。
粗大粒子数の少ないインクジェット記録用水性顔料分散液を得るためには、灰分と、ＤＢ
Ｐ吸油量Ａ（ｍｌ／１００ｇ）と比表面積Ｂ（ｍ２／ｇ）との比Ａ／Ｂについて本発明で
述べた条件を満たしたカーボンブラックを用いる必要がある。
　図１においてＡ／Ｂが小さい領域で粗大粒子数が大きい値を示している３点は比較例１
、２、６に対応し、これらは灰分が多いことが原因となって粗大粒子数が増加している。
但し比較例６はビーズミル製法を用いているという製法上の差違も粗大粒子数増加の原因
となっている。これら比較例においてＡ／Ｂが小さい値を示すのは、ＤＢＰ吸油量が少な
い、すなわちストラクチャーの成長が抑制されたカーボンブラックが使用されたからであ
る。このようなカーボンブラックはストラクチャーの成長を抑制するために大量の調整剤
（アルカリ金属塩）が使用されており、カーボンブラックの表面には調整剤が灰分として
大量に残存している。
【００６２】
　さらに、上記条件を満たしたカーボンブラックを使用しても、ビーズミル製法で得られ
たインクジェット記録用水性顔料分散液は、粗大粒子数の低減効果が低い（実施例４、比
較例６）。ビーズミル製法で粗大粒子数を少なくするために長時間の分散処理を行うと、
顔料表面に吸着した樹脂が剥がれ、逆に粗大粒子数が増加すると共に分散液の粘度が上昇
する。また上記範囲外のカーボンブラックは、混練製法では粗大粒子が覆いながらも分散
でき、水性顔料分散液を作製することができるが、ビーズミル製法では分散させることさ
えできない（比較例７）。このことから、本発明で述べた常温で固形の顔料分散体を作製
する混練工程を有する製造方法を使用したほうが、分散液の粘度上昇を伴わずにより大き
な粗大粒子数の減少を効率的に実現でき、且つ分散液の保存安定性を確保できるというこ
とがわかる。
【００６３】
　さらに実施例２及び比較例２において作製した水性顔料分散液を用いて以下の試験を行
った。
（インクジェット記録用水性顔料インクの吐出試験方法）
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　下記の組成で顔料濃度が３％となるインクジェット記録用水性顔料インクを作製した。
水性顔料分散液　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　２０．７部
２－ピロリジノン　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　８部
トリエチレングリコール　モノ－ｎ－ブチルエーテル　　　　　　　　　８部
精製グリセリン　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　３部
サーフィノール４４０　（エアープロダクツ社製）　　　　　　　　０．５部
純水　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　５９．８部
　作製したインクジェット記録用水性インクを黒色カートリッジに充填し、インクジェッ
トプリンター（ＥＰＳＯＮ社製ＥＭ－９３０Ｃ）にてノズルチェックパターンを印刷した
。更にモノクロモードでＡ４用紙１枚に黒色ベタパターンを印刷した後、再度ノズルチェ
ックパターンを印刷した。黒色ベタパターン印刷試験前後のチェックパターンの欠損状態
を以下の基準により評価を行った。
○：ノズル欠けが増加しない
△：ノズル欠けが１～５ヶ所以下増加する
×：ノズル欠けが６ヶ所以上増加する
【００６４】
　インクジェット記録用水性顔料インクの吐出試験方法にてインク吐出性を評価したとこ
ろ、例えば実施例２の顔料分散液の評価結果は○であるのに対し、比較例２の顔料分散液
の評価結果は×となった。そこで遠心分離と濾過により比較例２の顔料分散液の粗大粒子
数を実施例２と同等レベルまで低減させたところ、吐出試験の評価結果は○になった。
比較例での顔料分散液を用いると、特定の濾過や遠心分離等の粗大粒子除去工程を導入し
ない限り、粗大粒子によるノズル目詰まりなどが原因となってインク吐出性が低下するこ
とがわかる。
【００６５】
　本実施例で述べた水性顔料分散液は、特に遠心分離や濾過による粗大粒子低減のための
処理を行わなくても、溶剤、界面活性剤などで構成される希釈液で希釈することにより、
安定吐出可能なインクジェット記録用水性顔料インクにすることができるが、特定の濾過
や遠心分離等の粗大粒子除去工程によって水性顔料分散液中の粗大粒子数を低減すること
で、より性能の高いインクジェット記録用水性顔料インクとすることができる。
　しかし、実施例と比較例に挙げたカーボンブラックでは、粗大粒子除去工程に要する時
間及び収率に明確な違いが生じる。例えば実施例２と比較例２の分散液を、同一の遠心分
離機を用いて処理した場合、約２時間で実施例２の分散液の粗大粒子数を５００×１０６

個／ｍｌまで低減できたのに対し、比較例２の分散液では約４時間処理しても粗大粒子数
を２０００×１０６個／ｍｌ以下にすることができなかった。さらに遠心分離処理前後の
分散液中の顔料重量の変化（収率）を比較すると、実施例２が９５％であるのに対し、比
較例２は７９％となった。その後、両分散液を定格精度０．５μｍのフィルターで濾過し
たところ、実施例２の分散液は差圧変化無しに全量通過したのに対し、比較例２の分散液
は差圧変化が大きく全量は通過しなかった。このように実施例２に示すような本願発明で
規定する特徴を有するカーボンブラックを用い、常温で固形の顔料分散体の形成を経て作
製された水性顔料分散液は、生産効率及び収率に悪影響を及ぼすことなく粗大粒子数を低
減でき、性能の高いインクジェット記録用水性顔料インクを得ることができる。
【産業上の利用可能性】
【００６６】
　本発明の水性顔料分散液は、粗大粒子数が少なく、インクジェット記録用水性インクを
作製したときに吐出安定性を顕著に向上させることのできるインクジェット記録用水性顔
料分散液を提供することができる。さらに本発明の水性顔料分散液の製造方法によれば上
記水性顔料分散液を高い生産効率と高い製造収率で製造することができる。このためその
産業上の利用価値は極めて高い。
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