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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
粒子の平均粒径が１．１～５μｍであることを特徴とするポリアリーレンサルファイド微
粒子を界面活性剤を含有する水１００質量部に対して２．５～５０質量部の範囲で分散さ
せた分散液。
【請求項２】
ポリアリーレンサルファイド微粒子の形状が、真球状、楕円球状、扁平状、岩状および金
平糖状のいずれかの形状であることを特徴とする請求項1に記載の分散液。
【請求項３】
ポリアリーレンサルファイドが、ポリ（フェニレンサルファイド）であることを特徴とす
る請求項１または２に記載の分散液。
【請求項４】
真球状、楕円球状、扁平状、岩状および金平糖状のいずれかの形状であって、粒子の平均
粒径が１．１～５μｍであることを特徴とするポリアリーレンサルファイド微粒子。
【請求項５】
ポリアリーレンサルファイドが、ポリ（フェニレンサルファイド）であることを特徴とす
る請求項４に記載のポリアリーレンサルファイド微粒子。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
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　本発明は、新規な分散液およびポリアリーレンサルファイド微粒子に関する。
【背景技術】
【０００２】
  耐熱性の高い熱可塑性微粒子は、塗料分野、接着材料分野、ポリマーコンパウンド分野
などにおいて、樹脂の柔軟性という特性を持った耐熱性添加剤として非常に需要が高いが
、下記に述べる技術的制約から、現在その入手は極めて困難である。
【０００３】
  一般に、熱可塑性樹脂微粒子を得る方法としては、ビニル系モノマーなどを懸濁重合ま
たは乳化重合などで重合を行いながら微粒子を生成させる方法、既に重合されている重合
体を機械的粉砕により細粒化する方法などが挙げられる。
【０００４】
  前者の熱可塑性樹脂微粒子製造法においては、重合を進行させながら微粒子を生成させ
ることが肝要であり、一般的にはオイル／水などの２つ以上の層を系内で形成させ、その
層分離の特性を利用しながら重合を行う。ここでは、この方法を多層形成重合と定義する
この方法は、通常ラジカル重合などで作られるビニル系ポリマーに適用される。
【０００５】
  一方、ポリエステル、ポリアミドなどの脱水を伴う縮合重合などでは、オイル／水層の
形成は、水の共存下での反応となるため、多層形成重合の適用は困難であり、また開環重
合により生成させるポリアミドの重合などでは、水が重合を阻害する原因になるため、多
層形成重合の利用は困難である。
【０００６】
  さらに、ポリアリーレンサルファイド、ポリイミド、ポリアセタール、ポリカーボネー
ト、ポリフェニレンエーテル等の樹脂のいずれにおいても、水の共存下では重合が進行し
にくいため、重合を伴う微粒子生成は困難である。
【０００７】
  また、後者の機械的粉砕法では、現在の技術で得られる微粒子の平均粒径を１０μｍ以
下にすることは非常に困難である。
【０００８】
  近年、これら非ビニル系樹脂の微粒子を得る方法として、下記に示すいくつかの手法が
提案されている（特許文献１～４）。
【０００９】
  特許文献１には、結晶性ポリエステルを微粒子化するために、相分離用溶媒中で加熱、
溶解し、冷却晶析する微粒子製造方法が開示されているが、この方法では、平均粒径が数
十μｍから数百μｍの微粒子しかできないことが分かっている。
【００１０】
  特許文献２は、酸クロライドとジアミンを原料として、重合を進行させながらポリアミ
ド酸微粒子及びポリアミド微粒子を製造する方法が開示されているが、重縮合を行いなが
らの微粒子の作成方法は、反応をさせる工程が必要であること、高価な薬品を用いるなど
の課題があり、産業上有利な方法ではない。
【００１１】
  特許文献３、４の方法では、結晶性ポリエステル樹脂有機溶媒中に高温で溶解し、引き
続き冷却し、機械的な粉砕を行うことにより微粒子を製造する方法であるが、上記概念を
実現するために、特殊な共重合組成をもつポリエステルに限られたものであり、また使用
している離型剤が特殊であるため、非常に高価なものであることから、実用性が高いとは
いい難い。
【００１２】
  特許文献５には、ポリアリーレンサルファイドに類似した構造を持つ樹脂粉末を用いた
スラリー組成物に関する発明が記載されている。このポリアリーレンサルファイドに類似
した構造をもつ樹脂粉末として１０～４００メッシュ（３２～１７００μｍ）のものを用
い得ることが記載されているが、実際に用いられているのは、３０～２００メッシュ（７
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得られていない。
【００１３】
  また、３０μｍ程度の粒径のポリアリーレンサルファイドでは、水あるいは界面活性剤
をいれた分散液に分散しにくく、沈殿してしまうため、ポリアリーレンサルファイド分散
液を必要とする用途には使用が困難である。
【特許文献１】特開平８－１７６３１０号公報
【特許文献２】特開平１１－１４０１８１号公報
【特許文献３】特開２００５－１５５８９号公報
【特許文献４】特開２００５－８４４０７号公報
【特許文献５】特開平５－９８１５８号公報
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【００１４】
  一方、ポリアリーレンサルファイド類は、耐熱性、耐薬品性、機械的特性に優れた材料
であり、電子・電気部品、自動車、衣料等の用途のほか、金属又はセラミックスの代替材
料として幅広く利用されている非常に有用な材料である。
【００１５】
  これまでポリアリーレンサルファイドを始めとする耐熱性の高い熱可塑性樹脂類の微粒
子は、その特性から高い期待があったものの、それらを得るための実用的な方法はこれま
で知られておらず、その実用的な入手方法の開発が高く望まれていた。すなわち、本発明
は耐熱性にすぐれた微粒子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】
【００１６】
  そこで本発明者らは、鋭意検討の結果、以下に示す本発明に至った。
【００１７】
　即ち、本発明は、
（１）粒子の平均粒径が１．１～５μｍであることを特徴とするポリアリーレンサルファ
イド微粒子を界面活性剤を含有する水１００質量部に対して２．５～５０質量部の範囲で
分散させた分散液、
（２）ポリアリーレンサルファイド微粒子の形状が、真球状、楕円球状、扁平状、岩状お
よび金平糖状のいずれかの形状であることを特徴とする（１）に記載の分散液、
（３）ポリアリーレンサルファイドが、ポリ（フェニレンサルファイド）であることを特
徴とする請求項（１）または（２）に記載の分散液
（４）真球状、楕円球状、扁平状、岩状および金平糖状のいずれかの形状であって、粒子
の平均粒径が１．１～５μｍであることを特徴とするポリアリーレンサルファイド微粒子
。
（５）ポリアリーレンサルファイドが、ポリ（フェニレンサルファイド）であることを特
徴とする請求項（４）に記載のポリアリーレンサルファイド微粒子を提供するものである
。
【発明の効果】
【００１８】
  本発明により、実用上入手困難であった高耐熱性を有するポリアリーレンサルファイド
熱可塑性微粒子を簡便に得ることができるようになった。これは広く産業上有用な材料と
なりうる。
【発明を実施するための最良の形態】
【００１９】
  本発明におけるポリアリーレンサルファイドとは、下記（１）に
【００２０】
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【化１】

【００２１】
（Ａｒは、芳香族基を示す。）
に示す繰り返し単位を主要構成単位とするホモポリマーまたはコポリマーである。
【００２２】
  この繰り返しを主要構成単位とする限り、下記の式（２）から（４）
【００２３】
【化２】

【００２４】
（Ａｒ’は、芳香族基を示す。）
等で表される少量の分岐結合または架橋結合を含むこともできる。
【００２５】
  Ａｒとしては、式（５）から（１５）
【００２６】
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【化３】

【００２７】
（Ｒ１、Ｒ２は、水素、アルキル基、アルコキシル基、ハロゲン基から選ばれる基である
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）などが挙げられる。特に好ましく用いられるポリアリーレンサルファイドとしては、ポ
リマーの主構成単位としてｐ－フェニレンサルファイド単位（式１６）
【００２８】
【化４】

【００２９】
を９０モル％以上含有するポリフェニレンサルファイド、ポリフェニレンサルファイドサ
ルホンおよびポリフェニレンサルファイドケトンが挙げられる。
【００３０】
  このようなポリアリーレンサルファイドとしては、ジハロゲン芳香族化合物とアルカリ
金属硫化物よりＮ－アルキルアミド溶媒中で、公知の方法によって合成されたものを用い
ることができる。
【００３１】
  たとえば特公昭４５－３３６８号公報に記載された製造方法により得られる比較的分子
量の小さいポリフェニレンサルファイドおよびこれを酸素雰囲気下において加熱あるいは
過酸化物等の架橋剤を添加して、加熱することにより高重合度化する方法がある。また特
公昭５２－１２２４０号公報に記載された製造方法により本質的に線状で高分子量のポリ
アリーレンサルファイドが好ましく用いられる。
【００３２】
  上記のＮ－アルキルアミドとしては、Ｎ－メチルピロリジノン、Ｎ－エチルピロリジノ
ン、Ｎ－メチルピペリジノン、Ｎ－メチルカプロラクタム、Ｎ－エチルカプロラクタム、
Ｎ－メチルプロピオンアミド、Ｎ、Ｎ－ジメチルアセトアミド、Ｎ，Ｎ－ジメチルホルム
アミドなどを例示することができるが、好ましくはＮ－メチルピロリジノンが用いられる
。
【００３３】
  本発明における、ポリアリーレンサルファイド微粒子とは、上記ポリアリーレンサルフ
ァイドを材料とする、平均粒径１０μｍ以下、好ましくは５μｍ以下の粉状体であり、そ
の形状は、真球状、楕円球状、扁平状、岩状、金平糖状、不定形等いずれの形態でもかま
わない。平均粒径の下限については特に制限はないが、０．０５μｍ以上であることが好
ましい。
【００３４】
  本発明における平均粒径とは、いわゆるミー（Ｍｉｅ）の散乱・回折理論に基づくレー
ザ回折式粒度分布計で測定される平均粒径を示す。具体的には、レーザーの回折結果をミ
ーの理論により解析した粒度の対数の算術平均をとり、それから算出される平均粒径のこ
とを示す。
【００３５】
  本発明における、ポリアリーレンサルファイド微粒子を得るためには、以下の方法を経
ることにより入手することができる。
【００３６】
  本発明では、ポリアリーレンサルファイドと溶媒を原料として、ポリアリーレンサルフ
ァイド微粒子を調製する。
【００３７】
  ポリアリーレンサルファイド微粒子を得るためには、まず、ポリアリーレンサルファイ
ドと溶媒を、容器の中にいれる。
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【００３８】
  この際、使用する原料のポリアリーレンサルファイドの形態は、特に問わないが、具体
的に例示するならば、粉体、ペレット、繊維、フィルム、成型品、顆粒などのものが挙げ
られる。
【００３９】
  ポリアリーレンサルファイドと溶媒を容器の中へ投入する順序は問わない。
【００４０】
  この際用いる容器は、高温下で使用することから、耐圧製容器を用いる方が好ましい。
【００４１】
  投入する際の雰囲気は、空気雰囲気下、不活性ガス雰囲気下のいずれでも良いが、熱可
塑性樹脂と反応したりまたは熱可塑性樹脂自身を劣化させるような雰囲気は、避けるべき
であるため、不活性ガス雰囲気下が好ましい。
【００４２】
  ここでいう、不活性ガスとは、窒素ガス、二酸化炭素、ヘリウムガス、アルゴンガス、
ネオンガス、クリプトンガス、キセノンガスなどが挙げられ、経済性、入手容易性を勘案
して、窒素ガス、アルゴンガス、二酸化炭素ガスが最も好ましい。
【００４３】
  この際用いる溶媒としては、ポリアリーレンサルファイドを溶解するものであれば、特
に制限はないが、例えば、クロロホルム、ブロモホルム、１，２－ジクロロエタン、１，
１，１－トリクロロエタン、クロロベンゼン、ｏ－ジクロロベンゼン、ｐ－ジクロロベン
ゼン、２，６－ジクロロトルエン、１－クロロナフタレン、ヘキサフルオロイソプロパノ
ール等のハロゲン系溶媒、ジメチルスルホキシド、Ｎ，Ｎ－ジメチルホルムアミド、Ｎ，
Ｎ－ジメチルアセトアミド、トリメチルリン酸、Ｎ－メチルピロリジノン等の極性溶媒か
ら少なくとも一種から選ばれる溶媒を例示することができ、好ましくは、Ｎ－メチルピロ
リジノン、１－クロロナフタレン、ｏ－ジクロロベンゼンの中から少なくとも一種選ばれ
る溶媒である。
【００４４】
  溶媒に対するポリアリーレンサルファイドの質量比率は、ポリアリーレンサルファイド
が溶媒に溶解する限り特に制限はないが、溶媒１００質量部に対して、０．１～１００質
量部の範囲を例示することができ、好ましくは、０．１～４０質量部であり、より好まし
くは、０．１～２０質量部である。この範囲で実施すれば、経済的且つ取扱が容易であり
且つ効率よく細粒化することが可能である。
【００４５】
  ポリアリーレンサルファイドを溶解させるために、この混合した反応液は、所定の温度
まで上昇させる。
【００４６】
  この際の必要とする温度は、溶媒により異なるが、１８０℃以上が好ましく、さらに好
ましくは２００℃以上であり、より好ましくは、２５０℃以上である。上限としてはポリ
アリーレンサルファイドが分解しない温度以下であり、好ましくは４００℃以下である。
【００４７】
  溶解させるために温度を上げるに際し、溶媒によっては耐圧容器の使用が必要となる。
【００４８】
  溶媒に対するポリアリーレンサルファイドの溶解度以上のポリアリーレンサルファイド
を溶解させる場合には、溶解を加圧下で行うことが好ましい。その際の圧力は、溶媒の種
類、温度、溶解させるポリアリーレンサルファイドの量および溶解させる容器の体積によ
り異なるが、１ＭＰａ～１００ＭＰａの範囲が好ましく、さらに好ましくは、１ＭＰａ～
１０ＭＰａ以下、より好ましくは、１ＭＰａ～５ＭＰａ以下である。この範囲であれば、
実生産を行う上で実施しやすい。
【００４９】
  この温度にすることにより、ポリアリーレンサルファイドを均一に溶解することが可能
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になり、微粒子を安定に製造することができる。
【００５０】
  また、この際、ポリーアリーレンサルファイドと溶媒の混合液は攪拌してもしなくても
良いが、攪拌を行ったほうが好ましく、これにより溶解に要する時間を短くすることがで
きる。
【００５１】
  所定の温度まで上昇させた後、混合液をしばらくの時間維持することが好ましい。この
際の時間とは、１０分～１０時間の範囲であり、好ましくは、１０分～６時間、より好ま
しくは２０分～２時間の範囲である。
【００５２】
  この操作を行うことにより、ポリアリーレンサルファイドをより十分に溶解させること
ができる。
【００５３】
  十分に溶解させたポリアリーレンサルファイド溶液は、引き続き、室温付近まで冷却さ
せる。この際攪拌しても、攪拌しなくても良い。
【００５４】
  また、冷却する際、氷水などに容器をつけ、急冷してもよいし、降温速度を遅くし、ゆ
っくり析出させてもよい。
【００５５】
  十分に冷却した混合液から、ポリアリーレンサルファイド微粒子を回収することにより
ポリアリーレンサルファイド微粒子を製造することができる。
【００５６】
  この際、回収する方法としては、濾過、遠心分離、遠心濾過、スプレードライ、デカン
テーションなどの従来公知の方法で固液分離を行うことによって単離しても良いし、溶媒
を交換することにより、直接ポリアリーレンサルファイド微粒子分散液として入手しても
よい。
【００５７】
  また、得られた微粒子の取扱が困難な場合は、溶媒中での分散液として利用することが
できる。
【００５８】
  この際、分散媒になりうる媒体としては例えば、ペンタン、ヘキサン、ヘプタン、オク
タン、シクロヘキサン、シクロペンタン、デカン、ドデカン、トリデカン、テトラデカン
等の脂肪族炭化水素系溶媒、ベンゼン、トルエン、キシレン、２－メチルナフタレン等の
芳香族炭化水素系溶媒、酢酸エチル、酢酸メチル、酢酸ブチル、プロピオン酸ブチル、酪
酸ブチル等のエステル系溶媒、クロロホルム、ブロモホルム、塩化メチレン、１，２－ジ
クロロエタン、１，１，１－トリクロロエタン、クロロベンゼン、ｏ－ジクロロベンゼン
、ｐ－ジクロロベンゼン、２，６－ジクロロトルエン、１－クロロナフタレン、ヘキサフ
ルオロイソプロパノール等のハロゲン系溶媒、アセトン、メチルエチルケトン、メチルイ
ソブチルケトン、メチルブチルケトン等のケトン系溶媒、メタノール、エタノール、イソ
プロパノール、ｎ－プロパノール等のアルコール系溶媒、ジメチルスルホキシド、Ｎ，Ｎ
－ジメチルホルムアミド、Ｎ，Ｎ－ジメチルアセトアミド、トリメチルリン酸、Ｎ－メチ
ルピロリジノン等の極性溶媒、ジエチルエーテル、テトラヒドロフラン、ジイソプロピル
エーテル、ジオキサン、ジグライム、ジメトキシエタン等のエーテル系溶媒および水の中
から少なくとも一種から選ばれる溶媒を例示できるが、環境面、安全面から水が最も好ま
しい。
【００５９】
　この際、水への分散性を向上させるために、界面活性剤の添加を行ってもよい。
【００６０】
　界面活性剤としては、カチオン系界面活性剤、アニオン系界面活性剤、両性イオン界面
活性剤、非イオン系界面活性剤が挙げられ、アニオン系界面活性剤としては、脂肪酸ナト
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リウム、脂肪酸カリウム、アルキルベンゼンスルホン酸ナトリウム、アルキル硫酸エステ
ルナトリウム、アルキルスルホン酸ナトリウム、アルキルエーテル硫酸エステルナトリウ
ム、モノアルキルリン酸エステル、ポリオキシエチレンアルキルエーテルリン酸エステル
ナトリウム、脂肪酸エステルスルホン酸ナトリウム、脂肪酸エステル硫酸エステルナトリ
ウム、脂肪酸アルキロースアミド硫酸エステルナトリウム、脂肪酸アミドスルホン酸ナト
リウムなどが挙げられる。
【００６１】
　カチオン系界面活性剤としては、塩化トリアルキルメチルアンモニウム、塩化アルキル
トリメチルアンモニウム、塩化ジアルキルジメチルアンモニウム、塩化アルキルジメチル
ベンジルアンモニウム、塩化アルキルピリジニウムなどが挙げられる。
【００６２】
　両性イオン界面活性剤としては、アルキルアミノカルボン酸塩、カルボキシベタイン、
アルキルベタイン、スルホベタイン、ホスホベタインなどが挙げられる。
【００６３】
　非イオン系界面活性剤としては、ショ糖脂肪酸エステル、ポリオキシエチレン脂肪酸エ
ステル、ポリオキシエチレンラウリン脂肪酸エステル、ポリオキシエチレンソルビタン脂
肪酸エステル、ポリオキシエチレングリコールモノ脂肪酸エステル、ポリオキシエチレン
アルキルフェニルエーテル、ポリオキシアルキルエーテル、脂肪酸アルカノールアミド、
脂肪酸モノエタノールアミド、脂肪酸ジエタノールアミド、脂肪酸トリエタノールアミド
、ポリオキシエチレン脂肪酸アミド、イソプロパノールアミド、アルキルアミンオキシド
、ポリオキシエチレンアミンなどが挙げられる。
【００６４】
　なお、ここでいうアルキルとは、例示するならば炭素数２から３０までの直鎖型飽和炭
化水素基、直鎖型不飽和炭化水素基または分岐型飽和炭化水素基、分岐型不飽和炭化水素
基が挙げられる。
【００６５】
　本発明で用いる界面活性剤としては、上記のうち、アニオン系界面活性剤、両性イオン
界面活性剤、非イオン系界面活性剤が好ましく、なかでもアニオン系界面活性剤、非イオ
ン系界面活性剤が好ましく、特に、ポリオキシエチレン脂肪酸エステル、脂肪酸ナトリウ
ム、脂肪酸カリウム、アルキルベンゼンスルホン酸ナトリウム、アルキル硫酸エステルナ
トリウム、アルキルスルホン酸ナトリウム、アルキルエーテル硫酸エステルナトリウム、
脂肪酸エステルスルホン酸ナトリウム、脂肪酸エステル硫酸エステルナトリウム、などが
好ましい。
【００６６】
　これらの界面活性剤の添加量は、分散媒１００部に対し、０．０１質量部～１００質量
部の濃度となる範囲であり、好ましくは０．５質量部～２０質量部の範囲であり、より好
ましくは１質量部～１０質量部の範囲である。この範囲の量で界面活性剤を用いることに
より、非常に効率よくポリアリーレンサルファイド微粒子を分散媒のなかに均一に分散さ
せることができる。
【００６７】
　ここで得られた分散媒１００部に対して０．１質量部～５０質量部の範囲でポリアリー
レンサルファイド微粒子を分散させる。
【００６８】
　十分に分散させるために、上記で得られた分散液を、加熱、超音波照射、レーザー照射
、マイクロ波照射などの物理的エネルギーの供給を行ってもよい。
【００６９】
　このようにして得られたポリアリーレンサルファイド微粒子分散液においても、場合に
よっては沈殿物を含む場合もある。その際には、沈殿部と分散部を分離して利用してもよ
い。分散液のみを得る場合には、沈殿部と分散部の分離を行えばよく、そのためには、デ
カンテーション、ろ過などを行えば良い。また、より粒径の細かいものまで必要な場合に
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は、遠心分離などを行い、粒径の大きなものを完全に沈降させ、デカンテーションやろ過
を行い、沈殿部分を除去すればよい。
【００７０】
　このようにして得られた分散液は、塗料、接着、ポリマーコンパウンドの分野において
有用なポリアリーレンサルファイド微粒子分散液となる。
【実施例】
【００７１】
　以下、実施例をあげることにより、本発明をより詳細に説明する。しかし、本発明はこ
れらに限定されるものではない。
【００７２】
　ポリアリーレンサルファイド微粒子は、レーザー回折式粒度分布計（島津製作所製  Ｓ
ＡＬＤ－２１００）を用い測定した、レーザーの回折結果をミーの理論により解析した粒
度の対数の算術平均をとり、それから算出される平均粒径を求めた。
【００７３】
　実施例１
　５０ｃｃの耐圧容器内に、ポリフェニレンサルファイド（東レ株式会社製、グレード名
Ｍ３９１０、平均粒径５０μｍ）１００ｍｇ、溶媒としてＮ－メチルピロリジノン（関東
化学社製）１０ｇを加え、窒素下に密閉後、２３０℃まで上昇させた。２３０℃まで上昇
したことを確認した後に、２０分間攪拌しながらその状態を維持した後に、耐圧容器を氷
水で冷却した。
【００７４】
　室温付近まで冷却した後に、耐圧容器から混合液を取り出し、５Ｃ濾紙を用いて吸引濾
過することによりポリアリーレンサルファイド微粒子を得た。この微粒子をレーザー回折
式粒度分布計（島津製作所製  ＳＡＬＤ－２１００、分散媒：TritonX-100（アルドリッ
チ社製）０．５質量％水溶液）にて測定を行ったところ、平均粒径は、７．２６μｍであ
ることがわかった。
【００７５】
　さらに、ろ液を６０００ｒｐｍの速度で遠心分離し、デカンテーションを行うことによ
り、より微細な粒子を回収した。
【００７６】
　この微粒子の平均粒径を同様に測定したところ、平均粒径は１．９２μｍであり、上記
微粒子よりもさらに粒径の細かい微粒子を得ることができた。本発明により、微細化した
ポリフェニレンサルファイド微粒子が得られることが分かった。
【００７７】
  上記本ろ過物とデカンテーションを行って回収して得られた微粒子をあわせた微粒子に
ついて、熱重量測定装置ＤＴＧ－４０（島津製作所製）を用い、下記の条件で温度をかけ
た後に重量減少を測定したところ、重量減少は１％以下であった。
（温度条件）
室温より２００℃まで：昇温４０℃／分
２００℃から２７０℃まで：７０℃／２０分
２７０℃にて４０分保持。
微粒子量：  ２０ｍｇオーダーで精秤
清浄窒素量：４０ｍｌ／ｍｉｎ。
【００７８】
　実施例２
　５０ｃｃの耐圧容器内に、ポリフェニレンサルファイド（東レ株式会社製、グレード名
Ｍ３９１０、平均粒径５０μｍ）５１６ｍｇ、溶媒としてＮ－メチルピロリジノン（関東
化学社製）１０ｇを加え、窒素下に密閉後、２４０℃まで上昇させた。２４０℃まで上昇
したことを確認した後に、３０分間攪拌しながらその状態を維持した後に、耐圧容器を氷
水に浸し、攪拌しながら冷却した。
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【００７９】
　室温付近まで冷却した後に、耐圧容器から混合液を取り出し、５Ｃ濾紙を用いて吸引濾
過することによりポリフェニレンサルファイド微粒子を得た。この微粒子をレーザー回折
式粒度分布計（分散媒：TritonX-100（アルドリッチ社製）０．５質量％水溶液）にて測
定を行ったところ、ポリフェニレンサルファイドの平均粒径は８．６４μｍに微細化して
いることが分かった。
【００８０】
　実施例３
　実施例２で得られた微粒子２０ｍｇを０．１ｍｏｌ／Ｌオクタデシルトリメチルアンモ
ニウムクロライド（東京化成（株）製）水溶液１０ｇに分散し、超音波照射を行ったのち
に、沈降部分を除去することにより、分散液を調整した。得られた分散液をレーザー回折
式粒度分布計にて測定したところ、平均粒径１．３μｍであった。分散性状は良好であっ
た。
【００８１】
　実施例４
　５０ｃｃの耐圧容器内に、ポリフェニレンサルファイド（東レ株式会社製、グレード名
Ｍ３９１０、平均粒径５０μｍ）５０８ｍｇ、溶媒としてＮ－メチルピロリジノン（関東
化学社製）１０ｇを加え、窒素下に密閉後、３２０℃まで上昇させた。３２０℃まで上昇
したことを確認した後に、３０分間攪拌しながらその状態を維持した後に、耐圧容器を氷
水に浸し、攪拌しながら冷却した。  
【００８２】
  室温付近まで冷却した後に、耐圧容器から混合液を取り出し、５Ｃ濾紙を用いて吸引濾
過することによりポリフェニレンサルファイド微粒子を得た。この微粒子をレーザー回折
式粒度分布計（分散媒：：トリトン　エックス（Triton X）-100（アルドリッチ社製）０
．５質量％水溶液）にて測定を行ったところ、ポリフェニレンサルファイドの平均粒径は
３．６０μｍに微細化していることが分かった。
【００８３】
　実施例５
　５０ｃｃの耐圧容器内に、ポリフェニレンサルファイド（東レ株式会社製、グレード名
Ｍ３９１０、平均粒径５０μｍ）５０２ｍｇ、溶媒としてＮ－メチルピロリジノン（関東
化学社製）１０ｇを加え、窒素下に密閉後、３５０℃まで上昇させた。３５０℃まで上昇
したことを確認した後に、３０分間攪拌しながらその状態を維持した後に、耐圧容器を氷
水に浸し、攪拌しながら冷却した。
【００８４】
　室温付近まで冷却した後に、耐圧容器から混合液を取り出し、５Ｃ濾紙を用いて吸引濾
過することによりポリフェニレンサルファイド微粒子を得た。この微粒子をレーザー回折
式粒度分布計（分散媒：トリトン　エックス（Triton X）-100（アルドリッチ社製）０．
５質量％水溶液）にて測定を行ったところ、ポリフェニレンサルファイドの平均粒径は４
．４５μｍに微細化していることが分かった。
【００８５】
　実施例６
　実施例４で得られた微粒子のうち２５０ｍｇを、非イオン系界面活性剤であるノナール
２０６（東邦化学社製）２．５質量％水溶液１０ｇに加え、超音波ホモジナイザーを用い
て分散させた。得られた分散液をレーザー回折式粒度分布計にて測定したところ、平均粒
径２．５μｍであった。分散性状は良好であっ
た。
【００８６】
　実施例７
　実施例４で得られた微粒子のうち２５０ｍｇを、非イオン系界面活性剤であるノナール
２０６（東邦化学社製）を１．２５質量％と同じく非イオン系界面活性剤であるＴｗｅｅ
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１０ｇに加え、超音波ホモジナイザーを用いて分散させた。得られた分散液をレーザー回
折式粒度分布計にて測定したところ、平均粒径１．１μｍであった。分散性状は良好であ
った。
【００８７】
　比較例１
　耐熱性微粒子として発明されている、特開平８－１８３８０７号公報  実施例１に記載
されている、ポリメタクリル酸メチル耐熱性微粒子を同様に合成し比較検討を行った。
【００８８】
　窒素雰囲気下、メカニカルスターラー、還流冷却管、温度計を備えた、１０００ｍｌ４
口ナスフラスコに、ポリオキシエチレンアルキルスルフォアンモニウム（“ハイテノール
”  Ｎ－０８、第一工業製薬（株）製）１．１ｇを溶解した蒸留水９００ｇをいれた。そ
こへメタクリル酸メチル（東京化成（株）製）９０．０ｇ、トリメタクリル酸トリメチロ
ールプロパン１０．１ｇ、アゾビスイソブチロニトリル（関東化学（株）製）１．０ｇお
よびチオサリチル酸（関東化学（株）製）１．０ｇを加え、６０００ｒｐｍで１０分攪拌
し均一な懸濁液を得た。
【００８９】
  ついで、窒素雰囲気下にて７５℃に加熱し、５時間攪拌し懸濁重合を行った。反応液の
一部を抜き出し、実施例１と同様の方法で粒径を測定したところ、平均粒径３．７μｍの
樹脂微粒子の懸濁液を得た。
【００９０】
  引き続き、７５℃に保たれたこの微粒子懸濁液に、アエロジルＲ９７２（日本アエロジ
ル社製）１ｇとメタノール９ｇからなる分散液１０ｇを添加し、さらに７５℃で３０分間
加熱した。懸濁液中で粒子同士の凝集が確認された。この懸濁液を吸引ろ過し、減圧乾燥
機６０℃で１２時間加熱しすることにより微粒子の凝集物を得た。
【００９１】
  本微粒子塊状物を、熱重量測定装置ＤＴＧ－４０（島津製作所製）を用い、実施例１に
記載の条件で温度をかけた後に重量減少を測定したところ、重量減少は１５％であった。
【００９２】
  この結果、本発明における微粒子が耐熱性に優れていることが示された。
【産業上の利用可能性】
【００９３】
  本発明の製造法によれば、繊細でかつ粒径の細かい耐熱性に優れたポリアリーレンサル
ファイド微粒子を非常に容易に得ることが出来る。
【００９４】
  このようにして得られた熱可塑性耐熱性微粒子あるいはそのスラリー液は、特に耐熱性
を有していることから、接着剤、塗料及び印刷インク等の中の分散剤または増粘剤、医療
用担体、磁気記録媒体、化粧品の基材、プラスチックの改質剤、クロマトグラフィー担体
、層間絶縁膜用材料等の用途に幅広く用いることができる。
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