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(57)【要約】
【課題】保存安定性、印字濃度に優れるインクジェット記録用水系顔料分散体の製造方法
、該方法で得られる水系顔料分散体、インクジェット記録用水系インクの製造方法、及び
該方法で得られる水系インクを提供する。
【解決手段】〔１〕顔料、水溶性ポリマー分散剤、及び水を含有する混合物を分散処理し
て、顔料分散体１を得る工程１、透過率の比（Ｔ／Ｔ０）が０．８以下である重合性モノ
マーと、顔料分散体１を混合し、積算投下エネルギー０．１ｋＷｈ／ｋｇ以上で分散処理
して、顔料分散体２を得る工程２、及び顔料分散体２に重合開始剤を添加し、前記重合性
モノマーの重合を行い、水系顔料分散体を製造する工程３を有するインクジェット記録用
水系顔料分散体の製造方法、〔２〕その方法で得られたインクジェット記録用水系顔料分
散体、〔３〕前記顔料分散体に、水溶性有機溶媒を添加する工程を有する、インクジェッ
ト記録用水系インクの製造方法、及び〔４〕その方法で得られたインクジェット記録用水
系インクである。
【選択図】なし
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　下記工程１～３を有するインクジェット記録用水系顔料分散体の製造方法。
　工程１：顔料、水溶性ポリマー分散剤、及び水を含有する混合物を分散処理して、顔料
分散体１を得る工程
　工程２：下記測定条件で求めた透過率の比（Ｔ／Ｔ０）が０．８以下である重合性モノ
マーと、顔料分散体１を混合し、積算投下エネルギー０．１ｋＷｈ／ｋｇ以上で分散処理
して、顔料分散体２を得る工程
　〔透過率Ｔ及びＴ０の測定〕：体積中位粒径（Ｄ５０）を３～２００μｍ、体積基準１
０％粒径（Ｄ１０）を１～１００μｍ、かつ粒度分布の変動係数（ＣＶ値）を５００％以
下とした顔料０．０５ｇとモノマー１０ｇとを、底直径２５ｍｍのガラス円筒容器内で均
一になるよう撹拌し、２４時間静置した後、液上面から１０ｍｍ下部、かつ容器断面の中
心に向かって水平方向に波長７８０ｎｍのレーザー光を照射し、容器通過後のレーザー光
の透過率Ｔを測定する。モノマー１０ｇのみを用いて、前記と同様にして、容器通過後の
レーザー光の透過率Ｔ０を測定する。
　工程３：顔料分散体２に重合開始剤を添加し、前記重合性モノマーの重合を行い、水系
顔料分散体を製造する工程
【請求項２】
　工程２における分散処理が高圧分散処理である、請求項１に記載の顔料分散体の製造方
法。
【請求項３】
　水溶性ポリマー分散剤がスチレン－アクリル系樹脂である、請求項１又は２に記載の顔
料分散体の製造方法。
【請求項４】
　水溶性ポリマー分散剤の酸価が１６０ＫＯＨｍｇ／ｇ以上２５０ＫＯＨｍｇ／ｇ以下で
ある、請求項１～３のいずれかに記載の顔料分散体の製造方法。
【請求項５】
　重合性モノマーがスチレン又はベンジルメタクリレートである、請求項１～４のいずれ
かに記載の顔料分散体の製造方法。
【請求項６】
　水溶性ポリマーに対する重合性モノマーの質量比（重合性モノマー／水溶性ポリマー）
が、０．２以上３．０以下である、請求項１～５のいずれかに記載の顔料分散体の製造方
法。
【請求項７】
　顔料がアゾ系イエロー顔料である、請求項１～６のいずれかに記載の顔料分散体の製造
方法。
【請求項８】
　請求項１～７のいずれかに記載の製造方法で得られたインクジェット記録用水系顔料分
散体。
【請求項９】
　請求項８に記載の顔料分散体に、水溶性有機溶媒を添加する工程を有する、インクジェ
ット記録用水系インクの製造方法。
【請求項１０】
　請求項９に記載の製造方法で得られたインクジェット記録用水系インク。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、インクジェット記録用水系顔料分散体の製造方法、該方法で得られる水系顔
料分散体、インクジェット記録用水系インクの製造方法、及び該方法で得られる水系イン
クに関する。
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【背景技術】
【０００２】
　インクジェット記録方式は、非常に微細なノズルからインク液滴を記録媒体に直接吐出
し、付着させて、文字や画像を得る記録方式である。この方式は、フルカラー化が容易で
、かつ安価であり、記録媒体として普通紙が使用可能、被印字物に対して非接触、という
数多くの利点があるため普及が著しい。最近では、印刷物に耐候性や耐水性を付与するた
めに、着色剤として顔料を用いるインクが広く用いられている。
【０００３】
　例えば、特許文献１には、印字濃度、光沢性の向上等を目的として、顔料を含有する架
橋コアシェルポリマー粒子であって、該架橋コアシェルポリマー粒子のコア部とシェル部
とがいずれも架橋されてなり、該顔料と該架橋コアシェルポリマーとの重量比が特定範囲
にある顔料を含有する架橋コアシェルポリマー粒子を含有するインクジェット記録用水分
散体が開示されている。
　特許文献２には、画像の透明感、光沢感等の向上を目的として、顔料をポリマーで被覆
した着色微粒子が分散されているインクジェットインク用顔料分散液の製造方法において
、該着色微粒子が、顔料界面に親水部と疎水部とを有する化合物を吸着させて反応場を形
成した後、ポリマー重合を行って製造する顔料分散液の製造方法が開示されている。
　特許文献３には、分散安定性、画像の堅牢性、印刷濃度の向上等を目的として、ウェッ
ト顔料に、親水性基と疎水性基と重合性基とを有する重合性界面活性剤、重合開始剤及び
水性媒体を加えて乳化重合を行うことにより、顔料粒子をポリマーで被覆させるマイクロ
カプセル化顔料の製造方法と、前記マイクロカプセル化顔料を含有するインクジェット記
録用インクが開示されている。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００４】
【特許文献１】特開２００８－０８８４２７号公報
【特許文献２】特開２００４－１８９９２８号公報
【特許文献３】特開２００５－０９７５１７号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００５】
　顔料を用いたインクは、耐候性や耐水性には優れるものの、水中に粒子を分散させてい
るため、長期間保存すると、沈降や凝集という問題が生じる。更に、微細に分散した顔料
は紙や布等の媒体中に沈み込んでしまうため、印字濃度が低くなりやすいという問題もあ
る。そのため、長期間保存しても保存安定性を維持でき、印字濃度も高いインクジェット
記録用インクの開発が望まれている。
　本発明は、保存安定性、印字濃度に優れるインクジェット記録用水系顔料分散体の製造
方法、該方法で得られる水系顔料分散体、インクジェット記録用水系インクの製造方法、
及び該方法で得られる水系インク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】
【０００６】
　本発明者らは、水溶性ポリマー分散剤で顔料を水中に分散した後に、顔料とモノマーと
の混合物が特定の光透過率の比となる重合性モノマーを混合、分散処理した後、重合する
ことにより、前記課題を解決しうることを見出した。
　すなわち、本発明は、次の〔１〕～〔４〕を提供する。
〔１〕下記工程１～３を有するインクジェット記録用水系顔料分散体の製造方法。
　工程１：顔料、水溶性ポリマー分散剤、及び水を含有する混合物を分散処理して、顔料
分散体１を得る工程
　工程２：下記測定条件で求めた透過率の比（Ｔ／Ｔ０）が０．８以下である重合性モノ
マーと、顔料分散体１を混合し、積算投下エネルギー０．１ｋＷｈ／ｋｇ以上で分散処理
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して、顔料分散体２を得る工程
　〔透過率Ｔ及びＴ０の測定〕：体積中位粒径（Ｄ５０）を３～２００μｍ、体積基準１
０％粒径（Ｄ１０）を１～１００μｍ、かつ粒度分布の変動係数（ＣＶ値）を５００％以
下とした顔料０．０５ｇとモノマー１０ｇとを、底直径２５ｍｍのガラス円筒容器内で均
一になるよう撹拌し、２４時間静置した後、液上面から１０ｍｍ下部、かつ容器断面の中
心に向かって水平方向に波長７８０ｎｍのレーザー光を照射し、容器通過後のレーザー光
の透過率Ｔを測定する。モノマー１０ｇのみを用いて、前記と同様にして、容器通過後の
レーザー光の透過率Ｔ０を測定する。
　工程３：顔料分散体２に重合開始剤を添加し、前記重合性モノマーの重合を行い、水系
顔料分散体を製造する工程
〔２〕前記〔１〕の製造方法で得られたインクジェット記録用水系顔料分散体。
〔３〕前記〔２〕の顔料分散体に、水溶性有機溶媒を添加する工程を有する、インクジェ
ット記録用水系インクの製造方法。
〔４〕前記〔３〕の製造方法で得られたインクジェット記録用水系インク。
【発明の効果】
【０００７】
　本発明によれば、保存安定性、印字濃度に優れるインクジェット記録用水系顔料分散体
の製造方法、該方法で得られる水系顔料分散体、インクジェット記録用水系インクの製造
方法、及び該方法で得られる水系インクを提供することができる。
【発明を実施するための形態】
【０００８】
［インクジェット記録用水系顔料分散体の製造方法］
　本発明のインクジェット記録用水系顔料分散体の製造方法は、前記工程１～３を有する
。本発明の製造方法で得られた顔料分散体を用いた水系インクが、保存安定性や印字濃度
に優れる理由は定かではないが、以下のように考えられる。
　本発明の製造方法によれば、工程１で、まず水溶性ポリマー分散剤を用いて顔料を水中
に分散する。水溶性ポリマー分散剤は、高分子であるため顔料に吸着しやすく、かつ水溶
性であるため、水中に顔料を均一に分散させることができるものと考えられる。
　次に、工程２で、顔料との混合物の透過率の比が低い、すなわち、顔料に対する親和性
が非常に高い重合性モノマーを混合し、更に特定のエネルギーで分散処理することにより
、重合性モノマーを十分に顔料表面に吸着させることができるものと考えられる。
　また、工程３で、得られた顔料分散体中の重合性モノマーを重合することにより、生成
したポリマー被膜を顔料表面に良好に接着することができるものと考えられる。
　このようにして得られたカプセル化顔料は、顔料同士の凝集力が弱く、水系インク中へ
の分散性が優れるため、保存安定性に優れるものとなり、印刷後には水分や溶媒が消失す
ると、ポリマー被膜されたカプセル化顔料が、高分子分散剤と共に記録媒体上で凝集し、
印字濃度も向上するものと考えられる。
【０００９】
＜工程１：顔料分散工程＞
　工程１は、顔料、水溶性ポリマー分散剤、及び水を含有する混合物を分散処理して、顔
料分散体１を得る工程である。
（顔料）
　本発明に用いられる顔料は、無機顔料及び有機顔料のいずれであってもよい。
　無機顔料としては、例えば、カーボンブラック、金属酸化物等が挙げられ、特に黒色イ
ンクにおいては、カーボンブラックが好ましい。カーボンブラックとしては、ファーネス
ブラック、サーマルランプブラック、アセチレンブラック、チャンネルブラック等が挙げ
られる。
　有機顔料としては、例えば、アゾ顔料、ジアゾ顔料、フタロシアニン顔料、キナクリド
ン顔料、イソインドリノン顔料、ジオキサジン顔料、ペリレン顔料、ペリノン顔料、チオ
インジゴ顔料、アントラキノン顔料、キノフタロン顔料等が挙げられる。
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　色相は特に限定されず、イエロー、マゼンタ、シアン、赤色、青色、オレンジ、グリー
ン等の有彩色顔料をいずれも用いることができる。
【００１０】
　顔料の形態は特に制限されず、粉体顔料、ウェット顔料のいずれであってもよいが、分
散処理により、顔料を効率的に微粒化する観点から、ウェット顔料が好ましい。
　粉体顔料は、一般的には種々の反応を経て合成し、最後に乾燥させて得られるが、ウェ
ット顔料は、水相で製造した顔料を乾燥する前のもので、好ましくは４０質量％以上、よ
り好ましく５５質量％以上、そして８０質量％以下の水分を含んだ状態の、いわゆるケー
ク状態（スラリ－状態より更に水分が減少した状態）の顔料である。顔料は、通常、水分
量が減少するにつれて顔料粒子の凝集が進み、平均粒径は大きくなる。
　黄色のウェット顔料としては、アゾ系黄顔料であるＣ．Ｉ．ピグメントイエロー７４、
同８１、同１７、同１４、同１２等が挙げられ、赤色のウェット顔料としては、アゾ系赤
顔料であるＣ．Ｉ．ピグメントレッド５、同１７、同４８：１、同５７－１や、キナクリ
ドン系赤顔料であるＣ．Ｉ．ピグメントレッド１２２、同２０２等が挙げられ、青色のウ
ェット顔料としては、フタロシアニン系青顔料であるＣ．Ｉ．ピグメントブルー、１５：
３、同１５：４、同１６、同１７等が挙げられる。
【００１１】
　本発明に用いられる顔料は、水系インクの保存安定性、印字濃度の観点から、親水化処
理していない顔料が好ましい。なお、顔料の親水化処理とは、カルボキシ基、スルホン酸
基等のアニオン性親水性官能基、又はアンモニウム基、アミノ基等のカチオン性親水性官
能基の１種以上を直接又は他の原子団を介して顔料の表面に結合する処理である。ここで
、他の原子団としては、炭素原子数１～２４のアルカンジイル基、置換基を有してもよい
フェニレン基又は置換基を有してもよいナフチレン基が挙げられる。
【００１２】
（水溶性ポリマー分散剤）
　本発明の水系顔料分散体及び水系インクは、水溶性ポリマー分散剤を含有する。
　ここで、「水溶性ポリマー」とは、ポリマーが塩生成基を有する場合は、その種類に応
じて、該ポリマーの塩生成基を酢酸又は水酸化ナトリウムで１００％中和したもの１０ｇ
に、２５℃の純水１００ｇを加え、十分攪拌したときに、全て溶解すれば、該ポリマーは
本発明における「水溶性ポリマー」である。なお、市販のポリマーを用いる場合、又は合
成時に酢酸又は水酸化ナトリウム以外の中和剤で中和されたポリマーは、１００％の中和
度に満たない場合、酢酸又は水酸化ナトリウムを加え、１００％中和として前記溶解性を
判断する。
　前記の溶解性試験を行い、溶解しない部分があるポリマーの場合、純水がポリマー内に
浸透し難いため、次のような手順で、水溶性ポリマーか否かを判別する。すなわち、予め
ポリマーをメチルエチルケトン等の有機溶媒に溶解しておき、該ポリマーの塩生成基を酢
酸又は水酸化ナトリウムで中和し、それを純水中に滴下し、有機溶媒を除去して濃度を１
０質量％にした分散物を、遠心分離、膜濾過等によって分離し、その後、水に溶解したポ
リマーを「水溶性ポリマー」と判別する。
【００１３】
　本発明に用いられる水溶性ポリマー分散剤に特に制限はないが、顔料の分散を効率よく
行う観点から、ビニル単量体の付加重合により得られるビニルポリマーが好ましく、（ａ
）塩生成基含有モノマー（以下「（ａ）成分」ともいう）と（ｂ）疎水性モノマー（以下
「（ｂ）成分」ともいう）とを含むモノマー混合物（以下、単に「モノマー混合物」とも
いう）を共重合させてなるビニルポリマーがより好ましい。
　上記のビニルポリマーからなる水溶性ポリマー分散剤は、顔料に吸着しやすく、かつ水
溶性であるため、水中に顔料を均一に分散させることができると考えられる。
【００１４】
〔（ａ）塩生成基含有モノマー〕
　（ａ）塩生成基含有モノマーは、得られるポリマーの分散性を高める観点から用いられ
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る。ポリマーの分散性が高まれば、水系インクの保存安定性が向上する。
　（ａ）塩生成基含有モノマーとしては、カチオン性モノマー、アニオン性モノマーが挙
げられ、アニオン性モノマーが好ましい。
　塩生成基としては、カルボキシ基、スルホン酸基、リン酸基等のアニオン性基、アミノ
基、アンモニウム基等が挙げられるが、これらの中でもカルボキシ基が好ましい。
【００１５】
　カチオン性モノマーの代表例としては、アミノ基含有モノマー、アンモニウム基含有モ
ノマー等が挙げられる。これらの中では、Ｎ，Ｎ－ジメチルアミノエチル（メタ）アクリ
レート、Ｎ－（Ｎ’，Ｎ’－ジメチルアミノプロピル）（メタ）アクリルアミド及びビニ
ルピロリドンが好ましい。
　アニオン性モノマーとしては、カルボン酸モノマー、スルホン酸モノマー、リン酸モノ
マー等が挙げられる。
　カルボン酸モノマーとしては、アクリル酸、メタクリル酸、クロトン酸、イタコン酸、
マレイン酸、フマル酸、シトラコン酸、２－メタクリロイルオキシメチルコハク酸等が挙
げられる。
　スルホン酸モノマーとしては、スチレンスルホン酸、２－アクリルアミド－２－メチル
プロパンスルホン酸、３－スルホプロピル（メタ）アクリレート、ビス－（３－スルホプ
ロピル）－イタコン酸エステル等が挙げられる。
　リン酸モノマーとしては、ビニルホスホン酸、ビニルホスフェート、ビス（メタクリロ
キシエチル）ホスフェート、ジフェニル－２－アクリロイルオキシエチルホスフェート、
ジフェニル－２－メタクリロイルオキシエチルホスフェート、ジブチル－２－アクリロイ
ルオキシエチルホスフェート等が挙げられる。
　上記アニオン性モノマーの中では、ポリマーの分散性の観点から、カルボン酸モノマー
が好ましく、アクリル酸及びメタクリル酸がより好ましく、水への溶解性の観点から、ア
クリル酸が更に好ましい。
【００１６】
〔（ｂ）疎水性モノマー〕
　（ｂ）疎水性モノマーは、ポリマーの顔料への親和性を高め、印字濃度を向上させる観
点から用いられる。疎水性モノマーとしては、アルキル（メタ）アクリレート、芳香族基
含有モノマー等が挙げられ、顔料との親和性を高め、分散性、安定性を高める観点から、
芳香族基含有モノマーが好ましい。
　アルキル（メタ）アクリレートとしては、好ましくは炭素数１～２２、より好ましくは
炭素数４～２０、更に好ましくは炭素数６～１８のアルキル基を有するものが望ましく、
例えば、メチル（メタ）アクリレート、エチル（メタ）アクリレート、（イソ）プロピル
（メタ）アクリレート、（イソ又はターシャリー）ブチル（メタ）アクリレート、（イソ
）アミル（メタ）アクリレート、シクロヘキシル（メタ）アクリレート、２－エチルヘキ
シル（メタ）アクリレート、（イソ）オクチル（メタ）アクリレート、（イソ）デシル（
メタ）アクリレート、（イソ）ドデシル（メタ）アクリレート、（イソ）ステアリル（メ
タ）アクリレート等が挙げられる。
　なお、本明細書において、「（イソ又はターシャリー）」及び「（イソ）」は、これら
の基が存在する場合としない場合の双方を意味し、これらの基が存在しない場合には、ノ
ルマルを示す。また、「（メタ）アクリレート」は、アクリレート及び／又はメタクリレ
ートを示す。
　芳香族基含有モノマーとしては、スチレン系モノマー及び芳香族基含有（メタ）アクリ
レートが挙げられる。スチレン系モノマーとしては、スチレン及び２－メチルスチレンが
好ましく、芳香族基含有（メタ）アクリレートとしては、ベンジル（メタ）アクリレート
、フェノキシエチル（メタ）アクリレートが好ましい。
　これらの中でも、（ｂ）成分としては、スチレン、ベンジル（メタ）アクリレートが好
ましく、スチレンがより好ましい。
【００１７】
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　水溶性ポリマーは、保存安定性、印字濃度の観点から、（ａ）成分に由来する構成単位
を、好ましくは５質量％以上、より好ましくは１０質量％以上、更に好ましくは１５質量
％以上含有し、そして、好ましくは８０質量％以下、より好ましくは６０質量％以下、更
に好ましくは４０質量％以下含有する。
　また、（ｂ）成分に由来する構成単位を、好ましくは２０質量％以上、より好ましくは
２５質量％以上、更に好ましくは４０質量％以上、より更に好ましくは６０質量％以上含
有し、そして、好ましくは９５質量％以下、より好ましくは９０質量％以下、更に好まし
くは８５質量％以下含有する。
　（ａ）成分に由来する構成単位としては、アクリル酸及び／又はメタクリル酸に由来す
る構成単位が好ましく、（ｂ）成分に由来する構成単位としては、スチレンモノマーに由
来する構成単位が好ましい。以上の観点から、水溶性ポリマーは、アクリル酸及び／又は
メタクリル酸と、スチレンモノマーを由来とする構成単位を含有するスチレン－アクリル
系樹脂が好ましい。
【００１８】
　水溶性ポリマーの重量平均分子量は、顔料の分散性と水系インクの保存安定性を両立さ
せ、印字濃度を向上させる観点から、好ましくは１，０００以上、より好ましくは２，０
００以上、更に好ましくは４，０００以上、より更に好ましくは６，０００以上であり、
そして、好ましくは１００，０００以下、より好ましくは５０，０００以下、更に好まし
くは３０，０００以下、より更に好ましくは２０，０００以下である。なお、該ポリマー
の重量平均分子量は、実施例に記載の方法により測定することができる。
　また、（ａ）成分がアニオン性モノマーである場合の水溶性ポリマー分散剤の酸価は、
顔料の分散性と水系インクの保存安定性を両立させる観点から、好ましくは１００ＫＯＨ
ｍｇ／ｇ以上、より好ましくは１２０ＫＯＨｍｇ／ｇ以上、更に好ましくは１４０ＫＯＨ
ｍｇ／ｇ以上、より更に好ましくは１６０ＫＯＨｍｇ／ｇ以上であり、そして、印字濃度
を向上させる観点から、好ましくは３００ＫＯＨｍｇ／ｇ以下、より好ましくは２８０Ｋ
ＯＨｍｇ／ｇ以下、更に好ましくは２６０ＫＯＨｍｇ／ｇ以下、より更に好ましくは２５
０ＫＯＨｍｇ／ｇ以下である。
　水溶性ポリマーの市販品としては、例えば、ＢＡＳＦジャパン株式会社のジョンクリル
（登録商標）５７Ｊ、同６０Ｊ、同６１Ｊ、同６３Ｊ、同７０Ｊ、同ＰＤ－９６Ｊ、同５
０１Ｊ等が挙げられる。
【００１９】
　工程１における水溶性ポリマー分散剤の使用量は、顔料表面への水溶性ポリマーの吸着
を高め、水中に顔料を均一に分散させる観点から、分散媒（水と有機溶媒の合計）に対し
て、好ましくは０．１質量％以上、より好ましくは０．５質量％以上、更に好ましくは１
．０質量％以上であり、そして、液粘度の上昇による操作性の低下を抑制する観点から、
好ましくは１０質量％以下、より好ましくは８質量％以下、更に好ましくは６質量％以下
、更に好ましくは５質量％以下である。
【００２０】
（水）
　本発明では、分散媒として、水を用いる。本発明の効果を阻害しない範囲で有機溶媒を
含有していてもよく、保存安定性と印字濃度を向上させ、生産効率を高める観点から、分
散媒中の水の含有量は、７０質量％以上が好ましく、９０質量％以上がより好ましく、９
５質量％以上が更に好ましく、９９質量％以上がより更に好ましく、１００質量％がより
更に好ましい。
　有機溶媒としては、炭素数１以上６以下のアルコール類、ケトン類の他、エーテル類、
アミド類、芳香族炭化水素類、炭素数５以上１０以下の脂肪族炭化水素類等から選ばれる
１種以上が挙げられ、好ましくは炭素原子数１以上５以下の酸素原子を有する極性溶媒で
ある。具体的にはメタノール、エタノール、アセトン、メチルエチルケトンから選ばれる
１種以上が挙げられる。
　水系インクの保存安定性を向上させる観点から、有機溶媒と水の質量比（有機溶媒／水
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）は、好ましくは０．４０以下、より好ましくは０．３５以下、更に好ましくは０．３０
以下、より更に好ましくは０．２５以下である。
【００２１】
（塩基性化合物）
　本発明においては、顔料の分散安定性及び得られる水系インクの保存安定性を向上させ
る観点から、必要に応じて塩基性化合物を用いることができる。塩基性化合物を用いる場
合、工程１で得られる顔料分散体のｐＨは、７以上が好ましく、７．５以上がより好まし
く、９以上が更に好ましく、印字濃度を向上させる観点から、１１以下が好ましく、１０
．５以下にすることがより好ましい。
　塩基性化合物としては、アンモニア、有機アミン、アルカリ金属の水酸化物等が挙げら
れる。アルカリ金属の水酸化物としては、水酸化リチウム、水酸化ナトリウム、水酸化カ
リウム、水酸化セシウムが挙げられるが、水酸化ナトリウムが好ましい。有機アミンとし
ては、トリメチルアミン、エチルアミン、ジエチルアミン、トリエチルアミン、トリエタ
ノールアミン等が挙げられる。
　工程１における塩基性化合物としては、顔料の分散を促進し、印字濃度を向上させる観
点から、アンモニア等の弱塩基を用いることが好ましい。
　塩基性化合物は、単独で又は２種以上を混合して用いることができる。
【００２２】
（分散処理）
　工程１の分散処理で用いる分散機としては、公知の種々の分散機を用いることができる
。例えば、ディスパー、ホモミキサー等の高速撹拌混合装置、ロールミル、ニーダー、エ
クストルーダ等の混練機、高圧ホモジナイザー等の高圧式分散機、ペイントシェーカー、
ビーズミル等のメディア式分散機、アンカー翼等の混合撹拌装置等が挙げられる。これら
の装置は複数を組み合わせて使用することもできる。
　これらの中では、顔料を水中に均一に分散させる観点から、ディスパー、ホモミキサー
等の高速撹拌混合装置、ペイントシェーカーやビーズミル等のメディア式分散機が好まし
い。市販の高速撹拌混合装置としては、淺田鉄工株式会社製「ウルトラディスパー」、プ
ライミクス株式会社製「ロボミックス」、市販のメディア式分散機としては、寿工業株式
会社製「ウルトラ・アペックス・ミル」、淺田鉄工株式会社製「ピコミル」等が挙げられ
る。
　メディア式分散機を用いる場合、分散工程で用いるメディアの材質としては、ジルコニ
ア、チタニア等のセラミックス、ポリエチレン、ナイロン等の高分子材料、金属等が好ま
しく、摩耗性の観点からジルコニアが好ましい。また、メディアの直径は、顔料を十分に
微細化する観点から、好ましくは０．００３ｍｍ以上、より好ましくは０．０１ｍｍ以上
であり、好ましくは０．５ｍｍ以下、より好ましくは０．４ｍｍ以下である。
　分散時間は、顔料を十分に微細化する観点から、好ましくは０．３時間以上、より好ま
しくは１時間以上であり、顔料分散体の製造効率の観点から、好ましくは２００時間以下
、より好ましくは５０時間以下である。
【００２３】
　工程１の分散処理は、顔料粒子を微細化させて分散させる観点から、高圧分散処理を含
むことが好ましい。具体的には顔料と水を含む混合液を予備分散処理した後に、更に高圧
分散処理して顔料分散体１を得ることが好ましく、高速撹拌混合装置又はメディア式分散
機により分散処理した後に、更に高圧分散処理して顔料分散体１を得ることがより好まし
い。
　ここで、「高圧分散」とは、２０ＭＰａ以上の分散圧力で分散することを意味し、分散
圧力は、顔料を均一分散させる観点から、好ましくは５０ＭＰａ以上、より好ましくは１
００ＭＰａ以上、更に好ましくは１３０ＭＰａ以上である。そして、分散圧力は、分散処
理の操作性の観点から、好ましくは２５０ＭＰａ以下、より好ましくは２００ＭＰａ以下
である。
　高圧分散処理のパス数は、顔料を均一分散させる観点から、好ましくは２パス以上、よ



(9) JP 2016-121237 A 2016.7.7

10

20

30

40

50

り好ましくは３パス以上であり、分散処理の効率の観点から、好ましくは２０パス以下、
より好ましくは１０パス以下である。運転方式としては、循環方式、連続方式のいずれも
採用しうるが、パス回数により分布が生じることを抑制する観点から、連続方式がより好
ましい。
　用いられる高圧分散機としては、高圧ホモゲナイザー（株式会社イズミフードマシナリ
、商品名）に代表されるホモバルブ式の高圧ホモジナイザー、マイクロフルイダイザー（
Microfluidics 社、商品名）、ナノマイザー（吉田機械興業株式会社、商品名）、アルテ
ィマイザー、スターバースト（スギノマシン株式会社、商品名）等のチャンバー式の高圧
ホモジナイザー等の高圧式分散機が挙げられ、マイクロフルイダイザー（商品名）、ナノ
マイザー（商品名）、アルティマイザー、スターバースト（商品名）等のチャンバー式の
高圧ホモジナイザーが好ましい。
　高圧分散処理時の分散体の温度は特に限定されないが、５～８０℃が好ましい。
【００２４】
＜工程２：重合性モノマーの添加分散工程＞
　工程２は、下記測定条件で求めた透過率の比（Ｔ／Ｔ０）が０．８以下である重合性モ
ノマーと、顔料分散体１を混合し、積算投下エネルギー０．１ｋＷｈ／ｋｇ以上で分散処
理して、顔料分散体２を得る工程である。
　〔透過率Ｔ及びＴ０の測定〕：体積中位粒径（Ｄ５０）を３～２００μｍ、体積基準１
０％粒径（Ｄ１０）を１～１００μｍ、かつ粒度分布の変動係数（ＣＶ値）を５００％以
下とした顔料０．０５ｇとモノマー１０ｇとを、底直径２５ｍｍのガラス円筒容器内で均
一になるよう撹拌し、２４時間静置した後、液上面から１０ｍｍ下部、かつ容器断面の中
心に向かって水平方向に波長７８０ｎｍのレーザー光を照射し、容器通過後のレーザー光
の透過率Ｔを測定する。モノマー１０ｇのみを用いて、前記と同様にして、容器通過後の
レーザー光の透過率Ｔ０を測定する。
　透過率の比を適正に算出する観点から、顔料粒子のＤ５０は３～２００μｍであり、Ｄ
１０は１～１００μｍであり、ＣＶ値は、５００％以下である。
　顔料粒子のＤ５０、Ｄ１０、及びＣＶ値の少なくともいずれかが前記の条件を満たさな
い場合は、粉砕処理を行うことによって、前記の条件を満たすように調製することができ
る。粉砕処理の方法には制限はないが、電動コーヒーミル等の小型の粉砕機を用いる方法
や乳鉢で擦り潰す方法等が挙げられ、ウェット顔料を用いる場合には、含有する水分量が
１質量％以下となるまで乾燥した後に粉砕する。
　また、顔料粒子の体積基準９０％粒径（Ｄ９０）は、好ましくは１００～３５０μｍで
ある。
　なお、顔料粒子のＤ５０、Ｄ１０、Ｄ９、及びＣＶ値、レーザー光の透過率Ｔ、Ｔ０の
詳細な測定法は、実施例に記載のとおりである。
　工程２で、顔料分散体１と混合する重合性モノマーは、顔料との混合物の透過率の比（
Ｔ／Ｔ０）が低い、すなわち、顔料に対する親和性が非常に高いモノマーであり、顔料分
散体１と混合し、分散処理することで、重合性モノマーを十分に顔料表面に吸着させるこ
とができると考えられる。
【００２５】
（重合性モノマー）
　工程２で用いられる重合性モノマーは、前記透過率の比（Ｔ／Ｔ０）が０．８以下であ
る。該重合性モノマーは、疎水性のビニル系モノマーを含有することが好ましい。なお、
本発明において、単に「重合性モノマー」というときは、重合性界面活性剤は含まれない
意味で使用するが、乳化重合において重合性界面活性剤を用いると重合性モノマーと共重
合することによりポリマー中に組み込まれる。
　本発明において疎水性のビニル系モノマーの「疎水性」とは、該モノマーの２５℃にお
けるイオン交換水１００ｇへの溶解可能な量が１０ｇ未満であることをいう。
　疎水性のビニル系モノマーとしては、その構造中に疎水性基と重合性基とを少なくとも
有するもので、疎水性基が脂肪族炭化水素基、脂環式炭化水素基、及び芳香族炭化水素基
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から選ばれる１種以上が挙げられる。重合性基としては、ビニル基、アリル基、アクリロ
イル基、メタクリロイル基、プロペニル基、ビニリデン基、及びビニレン基から選ばれる
１種以上が挙げられる。
【００２６】
　疎水性のビニル系モノマーとしては、（メタ）アクリレート、及び芳香族環を有する疎
水性モノマーから選ばれる１種又は２種以上が挙げられ、顔料の分散性、保存安定性及び
印字濃度の観点から、芳香族環を有する疎水性モノマーが好ましい。
　（メタ）アクリレートの具体例としては、メチル（メタ）アクリレート、エチル（メタ
）アクリレート、プロピル（メタ）アクリレート、２－エチルヘキシル（メタ）アクリレ
ート等の炭素数１以上１０以下、好ましくは炭素数１以上８以下のアルキル基を有する（
メタ）アクリレート、イソボルニル（メタ）アクリレート、シクロヘキシル（メタ）アク
リレート等の脂環式（メタ）アクリレート等が挙げられ、顔料の分散性、保存安定性及び
印字濃度の観点から、脂環式（メタ）アクリレートが好ましい。
　これらの中では、顔料の分散性、保存安定性及び印字濃度の観点から、イソボルニル（
メタ）アクリレート、シクロヘキシル（メタ）アクリレート、メチル（メタ）アクリレー
ト、エチル（メタ）アクリレート、２－エチルヘキシル（メタ）アクリレートから選ばれ
る１種以上が好ましく、イソボルニル（メタ）アクリレート、シクロヘキシル（メタ）ア
クリレートがより好ましい。
【００２７】
　芳香族環を有する疎水性モノマーとしては、スチレン系モノマー、芳香族基含有（メタ
）アクリレート等が挙げられる。
　スチレン系モノマーとしては、スチレン、２－メチルスチレン等が挙げられ、芳香族基
含有（メタ）アクリレートとしては、ベンジル（メタ）アクリレート、フェノキシエチル
（メタ）アクリレート等が挙げられる。これらの中では、顔料の分散性、保存安定性及び
印字濃度の観点から、スチレン、ベンジル（メタ）アクリレートが好ましい。
　疎水性のビニルモノマーの含有量は、得られる水系インクの保存安定性、印字濃度の観
点から、重合性モノマー中、好ましくは７０質量％以上、より好ましくは９０質量％以上
、更に好ましくは９５質量％以上、より更に好ましくは９９質量％以上、より更に好まし
くは１００質量％である。
【００２８】
　重合性モノマーは、イオン性モノマーを含んでもよい。イオン性モノマーとしては、カ
ルボン酸モノマー、スルホン酸モノマー、リン酸モノマー等のアニオン性モノマー、及び
カチオン性モノマーが挙げられる。
　カルボン酸モノマーとしては、（メタ）アクリル酸、クロトン酸、イタコン酸、マレイ
ン酸、フマル酸、シトラコン酸、２－メタクリロイルオキシメチルコハク酸等が挙げられ
、スルホン酸モノマーとしては、スチレンスルホン酸、２－アクリルアミド－２－メチル
プロパンスルホン酸、３－スルホプロピル（メタ）アクリレート等が挙げられ、リン酸モ
ノマーとしては、ビニルホスホン酸、ビニルホスフェート、ビス（メタクリロキシエチル
）ホスフェート、ジフェニル－２－アクリロイルオキシエチルホスフェート、ジフェニル
－２－メタクリロイルオキシエチルホスフェート等が挙げられる。
　これらの中では、好ましくはカルボン酸モノマー、より好ましくは（メタ）アクリル酸
、更に好ましくはメタクリル酸である。
　イオン性モノマーの含有量は、得られる水系インクの保存安定性及び印字濃度を向上さ
せる観点から、重合性モノマー中、好ましく２０質量％以下、より好ましくは１０質量％
以下、更に好ましくは３質量％以下、より更に好ましくは１質量％以下であり、含まない
ことがより更に好ましい。
【００２９】
　重合性モノマーには、必要に応じて更に、ポリエチレングリコールモノ（メタ）アクリ
レート、メトキシポリエチレングリコールモノ（メタ）アクリレート、オクトキシポリエ
チレングリコールモノ（メタ）アクリレート、及びステアロキシポリエチレングリコール
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モノ（メタ）アクリレート等のモノマーを使用することもできる。
　商業的に入手しうるこれらのモノマーの具体例としては、ＮＫエステルＭ－９０Ｇ、同
２３０Ｇ、同４５０Ｇ、同９００Ｇ（以上、新中村化学工業株式会社製、ライトエステル
０４１ＭＡ（共栄社化学株式会社製）が挙げられる。
【００３０】
　重合性モノマーの添加方法に特に制限はなく、モノマー滴下法、モノマー一括仕込み法
、プレエマルション法等の公知の方法で行うことができる。
　工程２の分散処理は、モノマーを均一にかつ効率的に顔料表面に吸着させ、保存安定性
と印字濃度を向上させる観点から、積算投下エネルギー０．１ｋＷｈ／ｋｇ以上で行う。
同様の観点から、積算投下エネルギーは、０．２ｋＷｈ／ｋｇ以上が好ましく、０．４ｋ
Ｗｈ／ｋｇ以上がより好ましく、０．６ｋＷｈ／ｋｇ以上が更に好ましい。分散処理で用
いる分散機は工程１で用いたものを用いることができるが、せん断力の高いものが好まし
く、高圧式分散機、メディア式分散機が好ましく、なかでも高圧ホモジナイザー等を用い
る高圧分散処理が好ましい。
　工程１と同様の高圧分散処理を行い、顔料分散体２を得ることがより好ましい。
　工程２においては、得られる水系インクの保存安定性を向上させる観点から、必要に応
じて塩基性化合物を用いることができる。塩基性化合物を用いる場合、顔料分散体のｐＨ
が好ましくは７．５以上、より好ましくは８．５以上にすることが好ましく、印字濃度を
向上させる観点から、好ましくは１３以下、より好ましくは１１以下にすることが好まし
い。
　塩基性化合物としては、工程１と同様のものを用いることができるが、少なくとも一部
に工程１よりも強い塩基を用いることが好ましい。例えば、工程１でアンモニア又は有機
アミンを使用し、工程２でアルカリ金属の水酸化物を使用することが好ましく、工程１で
アンモニアを使用し、工程２で水酸化ナトリウムを使用することがより好ましい。
【００３１】
＜工程３：重合工程＞
　工程３は、顔料分散体２に重合開始剤を添加し、工程２で添加した重合性モノマーの重
合を行い、水系顔料分散体を製造する工程である。
　重合性モノマーの重合は、塊状重合法、溶液重合法、懸濁重合法、乳化重合法等の公知
の方法により行うことができるが、これらの中では、水系懸濁重合法、乳化重合法が好ま
しく、乳化重合法がより好ましく、乳化重合法の中でもシード重合法が更に好ましい。
　水系懸濁重合法は、常法に従い、顔料、水溶性ポリマー分散剤、及び水を含有する混合
物を分散処理して、顔料分散体１とし、これに重合性モノマーを混合し、分散処理した後
、重合開始剤を添加し、攪拌しつつ、温度５０～１００℃で重合性モノマーの重合を行う
方法である。
　また、シード重合法は、顔料表面に水溶性ポリマー分散剤を吸着させ、これをシード粒
子として水中に均一に分散した後、重合性モノマーを混合し、分散処理して、シード粒子
に重合性モノマーを吸着させ、重合開始剤を添加して、シード粒子の表面で乳化重合する
方法である。以下、代表例として、乳化重合法、特にシード重合法について説明する。
【００３２】
（重合開始剤）
　重合開始剤としては、通常の乳化重合に用いられるものであればいずれも使用できるが
、水溶性の重合開始剤を用いることが好ましい。具体的には、過硫酸カリウム、過硫酸ア
ンモニウム等の過硫酸塩、過酸化水素、ｔ－ブチルハイドロパーオキサイド、ベンゾイル
パーオキサイド、クメンハイドロパーオキサイド等の有機過酸化物、アゾビスジイソブチ
ロニトリル、２，２－アゾビス（２－アミジノプロパン）ジハイドロクロライド等のアゾ
系開始剤等が挙げられる。これらの中でも重合性モノマーの重合を促進し、印字濃度を向
上させる観点から、過硫酸塩が好ましい。さらに過酸化物に亜硫酸ナトリウム、ロンガリ
ット、アスコルビン酸等の還元剤を組み合わせたレドックス系の開始剤も使用できる。
　乳化重合では連鎖移動剤を用いることもできる。例えば、ｎ－ドデシルメルカプタン、
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ｔ－ドデシルメルカプタン、ｎ－オクチルメルカプタン等のメルカプタン類、ジメチルキ
サントゲンジスルフィド、ジイソブチルキサントゲンジスルフィド等のキサントゲン類、
ジペンテン、インデン、１、４－シクロヘキサジエン、ジヒドロフラン、キサンテン等が
挙げられる。
【００３３】
　重合性モノマーに対する重合開始剤の質量比（重合開始剤／重合性モノマー）は、得ら
れる水系インクの保存安定性、印字濃度の観点から、好ましくは０．０１以上、より好ま
しくは０．０２以上、更に好ましくは０．０５以上であり、好ましくは０．３以下、より
好ましくは０．２以下、更に好ましくは０．１８以下である。
　水溶性ポリマーに対する重合性モノマーの質量比（重合性モノマー／水溶性ポリマー）
は、得られる水系インクの保存安定性、印字濃度の観点から、好ましくは０．２以上、よ
り好ましくは０．４以上、更に好ましくは０．７以上、より更に好ましくは１．０以上、
より更に好ましくは１．２以上であり、そして、好ましくは３．０以下、より好ましくは
２．５以下、更に好ましくは２．０以下、より更に好ましくは１．８以下、より更に好ま
しくは１．６以下である。
【００３４】
　本発明においては、重合安定性を高めるために、界面活性剤を添加することができる。
界面活性剤としては、乳化重合用のアニオン性又は非イオン性等の公知の界面活性剤を用
いることができる。
　アニオン性界面活性剤としては、脂肪酸塩やアルキルベンゼンスルホン酸塩、ポリオキ
シエチレンアルキルフェニルエーテル硫酸エステル塩、ポリオキシエチレンアルキルエー
テル硫酸エステル塩等が挙げられ、非イオン性界面活性剤としては、ポリオキシエチレン
アルキルフェニルエーテルやポリオキシエチレンアルキルエーテル等が挙げられる。
　乳化重合の分散媒としては、水の他に任意の有機溶媒を加えることもできる。
　用いることのできる有機溶媒としては、炭素数１以上６以下のアルコール類、ケトン類
の他、エーテル類、アミド類、芳香族炭化水素類、炭素数５以上１０以下の脂肪族炭化水
素類等が挙げられる。
　分散媒全体における水の割合は、好ましくは５０質量％以上、より好ましくは６５質量
％以上、更に好ましくは７５質量％以上、より更に好ましくは８０質量％以上である。
【００３５】
　本発明において、重合性モノマーの使用量は、得られる水系インクの保存安定性、印字
濃度の観点から、工程３の重合反応に用いる全系に対して、好ましくは０．１質量％以上
、より好ましくは０．５質量％以上、更に好ましくは１．５質量％以上、より更に好まし
くは３質量％以上であり、そして、水系インクの濃縮時の粘度上昇を抑制する観点から、
好ましくは１５質量％以下、より好ましくは１０質量％以下、更に好ましくは５質量％以
下である。
　重合時における、顔料に対する重合性モノマーの質量比（重合性モノマー／顔料）は、
保存安定性を向上させ、水系インクの粘度上昇を抑制する観点から、好ましくは０．０１
～２．３３、より好ましくは０．０２～０．６７、更に好ましくは０．０３～０．２２、
更に好ましくは０．０５～０．１３であり、印字濃度の観点から、０．０１～２．３３、
より好ましくは０．０５～１．００、更に好ましくは０．１０～０．６７、更に好ましく
は０．２０～０．４３である。
【００３６】
　重合温度は、重合開始剤の分解温度により適宜調整されるが、反応性の観点から、好ま
しくは５０℃以上、より好ましくは６０℃以上、更に好ましくは７０℃以上であり、そし
て、得られる重合体の分子量分布の観点から、好ましくは９０℃以下、より好ましくは８
５℃以下である。
　重合開始剤として過硫酸塩を用いる場合の重合温度は、反応性の観点から、好ましくは
７０℃以上、より好ましくは７５℃以上であり、そして、得られる重合体の分子量分布の
観点から、好ましくは８５℃以下、より好ましくは８３℃以下である。
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【００３７】
（架橋剤）
　本発明においては、得られる水系インクの保存安定性、印字濃度の観点から、得られた
ポリマーを更に架橋処理することが好ましい。
　架橋剤としては、分子中に２以上の反応性官能基を有する化合物が好ましい。架橋剤の
分子量は、反応のし易さ、及び得られる架橋ポリマー粒子の保存安定性の観点から、好ま
しくは１２０以上、より好ましくは１５０以上であり、そして、好ましくは２０００以下
、より好ましくは１５００以下、更に好ましくは１０００以下である。架橋剤に含まれる
反応性官能基の数は、分子量を制御して保存安定性を向上する観点から、２～６が好まし
い。反応性官能基としては、水酸基、エポキシ基、アルデヒド基、アミノ基、カルボキシ
基、オキサゾリン基、及びイソシアネート基から選ばれる１以上が好ましく挙げられる。
　架橋剤は、効率よく、ポリマー、特に水溶性ポリマーを表面架橋する観点から、２５℃
の水１００ｇに溶解させたときに、その溶解量が好ましくは５０ｇ以下、より好ましくは
４０ｇ以下、更に好ましくは３０ｇ以下である。
【００３８】
　架橋剤の具体例としては、次の（ａ）～（ｆ）が挙げられる。
（ａ）分子中に２以上の水酸基を有する化合物：例えば、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、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。
（ｂ）分子中に２以上のエポキシ基を有する化合物：例えば、エチレングリコールジグリ
シジルエーテル、ポリエチレングリコールジグリシジルエーテル、ポリプロピレングリコ
ールジグリシジルエーテル、グリセリントリグリシジルエーテル、グリセロールポリグリ
シジルエーテル、ポリグリセロールポリグリシジルエーテル、トリメチロールプロパンポ
リグリシジルエーテル、ソルビトールポリグリシジルエーテル、ペンタエリスリトールポ
リグリシジルエーテル、レゾルシノールジグリシジルエーテル、ネオペンチルグリコール
ジグリシジルエーテル、水添ビスフェノールＡ型ジグリシジルエーテル等のポリグリシジ
ルエーテル。
（ｃ）分子中に２以上のアルデヒド基を有する化合物：例えば、グルタールアルデヒド、
グリオキザール等のポリアルデヒド。
（ｄ）分子中に２以上のアミノ基を有する化合物：例えば、エチレンジアミン、ポリエチ
レンイミン等のポリアミン。
【００３９】
（ｅ）分子中に２以上のカルボキシ基を有する化合物：例えば、シュウ酸、マロン酸、コ
ハク酸、フマル酸、マレイン酸、アジピン酸の等多価カルボン酸。
（ｆ）分子中に２以上のオキサゾリン基を有する化合物：例えば、２，２’－ビス（２－
オキサゾリン）、１，３－フェニレンビスオキサゾリン、１，３－ベンゾビスオキサゾリ
ン等のビスオキサゾリン化合物、該化合物と多塩基性カルボン酸とを反応させて得られる
末端オキサゾリン基を有する化合物。
（ｇ）分子中に２以上のイソシアネート基を有する化合物：例えば、ヘキサメチレンジイ
ソシアネート、２，２，４－トリメチルヘキサメチレンジイソシアネート等の脂肪族ジイ
ソシアネート；トリレン－２，４－ジイソシアネート、フェニレンジイソシアネート等の
芳香族ジイソシアネート；脂環式ジイソシアネート；芳香族トリイソシアネート；それら
のウレタン変性体；有機ポリイソシアネート又はその変性体と低分子量ポリオール等とを
反応させて得られるイソシアネート基末端プレポリマー。
　これらの中では、印字濃度を向上させる観点から、（ｂ）分子中に２以上のエポキシ基
を有する化合物が好ましく、エチレングリコールジグリシジルエーテル、トリメチロール
プロパンポリグリシジルエーテルがより好ましい。
【００４０】
（後処理）
　本発明の水系顔料分散体の製造方法において、有機溶媒を使用した場合は、該有機溶媒
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を除去することで、最終的に得られる顔料分散体中の顔料粒子同士の融着を抑制し、分散
粒径の小さな顔料微粒子を含有する顔料分散体を得ることができる。
　有機溶媒の除去装置としては、回分単蒸留装置、減圧蒸留装置、フラッシュエバポレー
ター等の薄膜式蒸留装置、回転式蒸留装置、攪拌式蒸発装置等を用いることができる。
【００４１】
　得られるポリマーが、（ａ）塩生成基含有モノマー由来の塩生成基を有している場合は
中和剤により中和して用いることができる。中和剤としては、ポリマー中の塩生成基の種
類に応じて、酸又は塩基を使用することができる。例えば、塩酸、酢酸、プロピオン酸、
リン酸、硫酸、乳酸、コハク酸、グリコール酸、グルコン酸、グリセリン酸等の酸、水酸
化リチウム、水酸化ナトリウム、水酸化カリウム、アンモニア、メチルアミン、ジメチル
アミン、トリメチルアミン、エチルアミン、ジエチルアミン、トリエチルアミン、トリエ
タノールアミン、トリブチルアミン等の塩基が挙げられる。
　ポリマーの塩生成基の中和度は、保存安定性の観点から、５０～１５０％であることが
好ましく、さらに５０～１００％、特に６０～１００％であることが好ましい。
　ポリマーを架橋させる場合は、架橋前のポリマーの塩生成基の中和度は、保存安定性と
架橋効率の観点から、１０～９０％であることが好ましく、さらに２０～８０％、特に３
０～８０％であることが好ましい。
　ここで中和度は、塩生成基がアニオン性基である場合、下記式によって求めることがで
きる。
　｛［中和剤の質量（ｇ）／中和剤の当量］／［ポリマーの酸価（ＫＯＨｍｇ／ｇ）×ポ
リマーの質量（ｇ）／（５６×１０００）］｝×１００
　塩生成基がカチオン性基である場合は、下記式によって求めることができる。
　｛［中和剤の質量（ｇ）／中和剤の当量］／［ポリマーのアミン価（ＨＣＬｍｇ／ｇ）
×ポリマーの質量（ｇ）／（３６．５×１０００）］｝×１００
　酸価やアミン価は、ポリマーの構成単位から、計算で算出することができる。又は、適
当な溶剤（例えばメチルエチルケトン）にポリマーを溶解して、滴定する方法でも求める
ことができる。
【００４２】
［インクジェット記録用水系顔料分散体］
　本発明の顔料分散体は、本発明の前記製造方法で得られる。
　本発明の顔料分散体は、顔料と、ポリマー又はそれを架橋してなる架橋ポリマーとを含
む顔料微粒子が水を主媒体とする中に分散しているものである。本発明の顔料分散体は、
顔料分散体のインクジェット記録用水系インクの着色材として使用することができる。こ
こで、顔料微粒子の形態は、少なくとも顔料がポリマーで被覆されたカプセル化粒子（複
合粒子）が形成されていることが好ましい。例えば、ポリマー粒子に顔料が内包された粒
子形態、ポリマー粒子中に顔料が均一に分散された粒子形態、ポリマー粒子表面に顔料が
一部露出した粒子形態等が含まれる。
　顔料分散体中の固形分濃度は、顔料微粒子を安定に乳化分散させる観点から、好ましく
は５質量％以上、より好ましくは１０質量％以上、より好ましくは１５質量％以上、更に
好ましくは１８質量％以上であり、そして、好ましくは６０質量％以下、より好ましくは
５０質量％以下、更に好ましくは４０質量％以下、更に好ましくは３０質量％以下である
。
　顔料分散体中の顔料の含有量は、印字濃度を向上させる観点から、１．０質量％以上が
好ましく、３．０質量％以上がより好ましく、５．０質量％以上が更に好ましく、１０質
量％以上がより更に好ましく、保存安定性を向上させる観点から、４０質量％以下が好ま
しく、３０質量％以下がより好ましく、２０質量％以下が更に好ましく、１５質量％以下
がより更に好ましい。
　顔料分散体中のポリマーの含有量は、保存安定性を向上する観点から、１．０質量％以
上が好ましく、３．０質量％以上がより好ましく、５．０質量％以上が更に好ましく、印
字濃度を向上させる観点から、２０質量％以下が好ましく、１０質量％以下がより好まし
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く、８質量％以下が更に好ましい。
【００４３】
　顔料分散体中の全ポリマー（水溶性ポリマー分散剤、疎水性モノマーに由来する合計）
に対する顔料の質量比〔顔料／ポリマー〕は、記録媒体に印字した際の印字濃度を向上さ
せる観点から、０．１以上であることが好ましく、０．３以上であることがより好ましく
、０．７以上が更に好ましく、１．０以上が更に好ましく、２０以下であることが好まし
く、１０以下であることがより好ましく、５．０以下が更に好ましく、３．０以下である
ことがより更に好ましく、２．７以下であることがより更に好ましい。
　顔料分散体中の粒子の平均粒径は、印字濃度を向上させる観点から、１０ｎｍ以上が好
ましく、３０ｎｍ以上がより好ましく、４０ｎｍ以上が更に好ましく、５０ｎｍ以上がよ
り更に好ましく、６０ｎｍ以上がより更に好ましく、７５ｎｍ以上がより更に好ましく、
８０ｎｍ以上がより更に好ましく、そして、３００ｎｍ以下が好ましく、２００ｎｍ以下
がより好ましく、１８０ｎｍ以下が更に好ましく、１６０ｎｍ以下がより更に好ましく、
１５０ｎｍ以下がより更に好ましく、１４５ｎｍ以下がより更に好ましい。
　なお、顔料粒子の平均粒径は、実施例に記載の方法により測定される。
【００４４】
［インクジェット記録用水系インクの製造方法］
　本発明のインクジェット記録用水系インクの製造方法は、本発明方法により得られた顔
料分散体に、水溶性有機溶媒を添加する工程を有する。
　水溶性有機溶媒として使用する化合物は、例えば、多価アルコール、多価アルコールア
ルキルエーテル、含窒素複素環化合物、アミド、アミン、含硫黄化合物等から選ばれる１
種以上が挙げられる。水系インクの保存安定性、印字濃度を向上させる観点から、多価ア
ルコール及び多価アルコールアルキルエーテルから選ばれる１種又は２種が好ましく、多
価アルコールがより好ましい。多価アルコールは多価アルコールの概念に含まれる複数を
混合して用いることができ、多価アルコールアルキルエーテルも同様に複数を混合して用
いることができる。
　水溶性有機溶媒中の、多価アルコール及び多価アルコールアルキルエーテルから選ばれ
る１種又は２種の含有量は、８０質量％以上が好ましく、９０質量％以上がより好ましく
、９５質量％以上が更に好ましく、実質的に１００質量％がより更に好ましく、１００質
量％がより更に好ましい。
【００４５】
　多価アルコールとしては、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、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、トリプロピレングリコール等が挙げられ、多価アルコールアルキ
ルエーテルとしては、ジエチレングリコールモノイソブチルエーテル等が挙げられる。
　これらの中では、水系インクの保存安定性、印字濃度を向上させる観点から、エチレン
グリコール、プロピレングリコールが好ましい。
　水系インクは、上記の水溶性有機溶媒の他に、通常用いられる湿潤剤、浸透剤、分散剤
、界面活性剤、粘度調整剤、消泡剤、防腐剤、防黴剤、防錆剤等を添加して製造すること
ができる。
【００４６】
［インクジェット記録用水系インク］
　本発明の水系インクは、本発明の前記水系インクの製造方法で得られる。

　水系インク中の顔料の含有量は、保存安定性、印字濃度を向上させる観点から、１質量
％以上が好ましく、１．５質量％以上がより好ましく、２．０質量％以上が更に好ましく
、そして、１５質量％以下が好ましく、１０質量％以下がより好ましく、６．０質量％以
下が更に好ましい。
　水系インク中のポリマーの含有量は、保存安定性、印字濃度を向上させる観点から、０
．５質量％以上が好ましく、０．８質量％以上がより好ましく、１．０質量％以上が更に
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好ましく、２質量％以上がより更に好ましく、そして、３０質量％以下が好ましく、２０
質量％以下がより好ましく、１２質量％以下が更に好ましい。　水系インク中の水の含有
量は、保存安定性、印字濃度を向上させる観点から、インクジェット記録用水系インク中
、２０質量％以上が好ましく、３０質量％以上がより好ましく、４０質量％以上が更に好
ましい。また、インクの吐出性を向上させる観点から、８０質量％以下が好ましく、７０
質量％以下がより好ましく、６５質量％以下が更に好ましい。
　水系インク中の全ポリマーに対する顔料の質量比（顔料／ポリマー）は、印字濃度を向
上させる観点から、０．１以上が好ましく、０．３以上がより好ましく、０．７以上が更
に好ましく、１．０以上がより更に好ましく、保存安定性を向上させる観点から、２０以
下が好ましく、１０以下がより好ましく、５．０以下が更に好ましく、３．０以下がより
更に好ましく、２．７以下であることがより更に好ましい。
【００４７】
（水系インクの物性）
　水系インク中の顔料微粒子の平均粒径は、保存安定性、印字濃度を向上させる観点から
、１０ｎｍ以上が好ましく、３０ｎｍ以上がより好ましく、４０ｎｍ以上が更に好ましく
、５０ｎｍ以上がより更に好ましく、６０ｎｍ以上がより更に好ましく、７５ｎｍ以上が
より更に好ましく、８０ｎｍ以上がより更に好ましく、また、３００ｎｍ以下が好ましく
、２００ｎｍ以下がより好ましく、１８０ｎｍ以下が更に好ましく、１６０ｎｍ以下がよ
り更に好ましく、１５０ｎｍ以下がより更に好ましい。
　なお、水系インク中の粒子の平均粒径は、実施例に記載の方法により測定される。
　水系インクの２５℃の粘度は、水系インクの保存安定性、印字濃度を向上させる観点か
ら、２．０ｍＰａ・ｓ以上が好ましく、３．０ｍＰａ・ｓ以上がより好ましく、４．０ｍ
Ｐａ・ｓ以上が更に好ましく、そして、１２ｍＰａ・ｓ以下が好ましく、９．０ｍＰａ・
ｓ以下がより好ましく、８．０ｍＰａ・ｓ以下が更に好ましい。
　なお、２５℃におけるインクの粘度は、実施例に記載の方法により測定される。
　水系インクのｐＨは、水系インクの保存安定性を向上させる観点、及び低吸水性の記録
媒体に印字した際の耐擦過性を向上させる観点から、７．０以上が好ましく、７．５以上
がより好ましく、８．０以上が更に好ましい。また、部材耐性、皮膚刺激性の観点から、
ｐＨは１１．０以下が好ましく、１０．０以下がより好ましく、９．５以下が更に好まし
い。
【００４８】
　上述した実施形態に関し、本発明はさらに以下のインクジェット記録用水系顔料分散体
の製造方法、及び該方法で得られた顔料分散体を含有するインクジェット記録用水系イン
ク、該インクの製造方法を開示する。
【００４９】
＜１＞　下記工程１～３を有するインクジェット記録用水系顔料分散体の製造方法。
　工程１：顔料、水溶性ポリマー分散剤、及び水を含有する混合物を分散処理して、顔料
分散体１を得る工程
　工程２：下記測定条件で求めた透過率の比（Ｔ／Ｔ０）が０．８以下である重合性モノ
マーと、顔料分散体１を混合し、積算投下エネルギー０．１ｋＷｈ／ｋｇ以上で分散処理
して、顔料分散体２を得る工程
　〔透過率Ｔ及びＴ０の測定〕：体積中位粒径（Ｄ５０）を３～２００μｍ、体積基準１
０％粒径（Ｄ１０）を１～１００μｍ、かつ粒度分布の変動係数（ＣＶ値）を５００％以
下とした顔料０．０５ｇとモノマー１０ｇとを、底直径２５ｍｍのガラス円筒容器内で均
一になるよう撹拌し、２４時間静置した後、液上面から１０ｍｍ下部、かつ容器断面の中
心に向かって水平方向に波長７８０ｎｍのレーザー光を照射し、容器通過後のレーザー光
の透過率Ｔを測定する。モノマー１０ｇのみを用いて、前記と同様にして、容器通過後の
レーザー光の透過率Ｔ０を測定する。
　工程３：顔料分散体２に重合開始剤を添加し、前記重合性モノマーの重合を行い、水系
顔料分散体を製造する工程
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【００５０】
＜２＞　工程２における分散処理が高圧分散処理である、上記＜１＞に記載の顔料分散体
の製造方法。
＜３＞　高圧分散処理が高圧ホモジナイザーを用いるものである、上記＜１＞又は＜２＞
に記載の顔料分散体の製造方法。
＜４＞　水溶性ポリマー分散剤がスチレン－アクリル系樹脂である、上記＜１＞～＜３＞
のいずれかに記載の顔料分散体の製造方法。
＜５＞　水溶性ポリマー分散剤の酸価が１６０ＫＯＨｍｇ／ｇ以上２５０ＫＯＨｍｇ／ｇ
以下である、上記＜１＞～＜４＞のいずれかに記載の顔料分散体の製造方法。
＜６＞　工程１における混合物が更に塩基性化合物を含有する、上記＜１＞～＜５＞のい
ずれかに記載の顔料分散体の製造方法。
＜７＞　重合性モノマーがスチレン又はベンジルメタクリレートである、上記＜１＞～＜
６＞のいずれかに記載の顔料分散体の製造方法。
＜８＞　水溶性ポリマーに対する重合性モノマーの質量比（重合性モノマー／水溶性ポリ
マー）が、０．２以上３．０以下である、上記＜１＞～＜７＞のいずれかに記載の顔料分
散体の製造方法。
＜９＞　工程３における、重合性モノマーに対する重合開始剤の質量比（重合開始剤／重
合性モノマー）が、０．０１以上０．３以下である、上記＜１＞～＜８＞のいずれかに記
載の顔料分散体の製造方法。
＜１０＞　顔料がアゾ系イエロー顔料である、上記＜１＞～＜９＞のいずれかに記載の顔
料分散体の製造方法。
＜１１＞　上記＜１＞～＜１０＞のいずれかに記載の製造方法で得られたインクジェット
記録用水系顔料分散体。
＜１２＞　上記＜１１＞に記載の顔料分散体に、水溶性有機溶媒を添加する工程を有する
、インクジェット記録用水系インクの製造方法。
＜１３＞　上記＜１２＞に記載の製造方法で得られたインクジェット記録用水系インク。
【実施例】
【００５１】
　以下の実施例及び比較例において、各物性の測定、評価は以下の方法で行った。
（１）顔料の体積中位粒径（Ｄ５０）、体積基準１０％粒径（Ｄ１０）、体積基準９０％
粒径（Ｄ９０）、及び粒度分布の変動係数（ＣＶ値）の測定
　予め乾燥し粉砕処理した顔料０．０５ｇを、陰イオン性界面活性剤「エマールＥ－２７
Ｃ」（花王株式会社製）を有効分で０．２質量％となるように調整した水溶液１０ｇに分
散させ、株式会社堀場製作所製、粒子径分布測定装置「ＬＡ－９６０」を用いて、Ｄ５０
、Ｄ１０、Ｄ９０、及びＣＶ値を測定した（測定条件：撹拌あり（強度７）、循環あり（
強度７）、超音波あり（強度５））。ＣＶ値が低い方が、顔料粒子の粒径が揃っているこ
とを示す。
【００５２】
（２）ポリマーの重量平均分子量の測定
　Ｎ，Ｎ－ジメチルホルムアミドに、リン酸及びリチウムブロマイドをそれぞれ６０ｍｍ
ｏｌ／Ｌと５０ｍｍｏｌ／Ｌの濃度となるように溶解した液を溶媒として、ゲルクロマト
グラフィー法〔東ソー株式会社製ＧＰＣ装置（ＨＬＣ－８１２０ＧＰＣ）、東ソー株式会
社製カラム（ＴＳＫ－ＧＥＬ、α－Ｍ×２本）、流速：１ｍＬ／ｍｉｎ〕により、標準物
質としてポリスチレンを用いて測定した。
【００５３】
（３）透過率Ｔ及びＴ０の測定
　顔料の粒径等を前記（１）の測定法により測定し、Ｄ５０が３～２００μｍ、Ｄ１０が
１～１００μｍ、ＣＶ値が５００％以下の条件のいずれかを満たさないものについては、
乳鉢と乳棒を用いて粉砕処理を行い、前記条件を満たすまで粉砕処理を繰り返して、顔料
のサンプルを得た。なお、水分を１質量％より多く含有するウェット顔料については、水
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分量が１質量％以下となるまで、５０℃で乾燥して粉砕処理を行った。
　このようにして得られたＤ５０を３～２００μｍ、Ｄ１０を１～１００μｍ、かつＣＶ
値を５００％以下とした顔料０．０５ｇとモノマー１０ｇとを、底直径２５ｍｍのガラス
円筒容器内で、目視で均一になるまで、マグネチックスターラーで２５０ｒｐｍの条件で
５分間撹拌した。その後、２４時間水平な場所で静置した後、液上面から１０ｍｍ下部、
かつ容器断面の中心に向かって水平方向に波長７８０ｎｍの半導体レーザー光を照射し、
容器通過後のレーザー光の透過率Ｔを測定した。次にモノマー１０ｇのみを用いて、前記
と同様にして、容器通過後のレーザー光の透過率Ｔ０を測定した。
【００５４】
（４）顔料分散体及び水系インク中の分散粒子の平均粒径の測定
　大塚電子株式会社のレーザー粒子解析システム「ＥＬＳ－８０００」（キュムラント解
析）を用いて測定した。測定条件は、温度２５℃、入射光と検出器との角度９０°、積算
回数１００回であり、分散溶媒の屈折率として水の屈折率（１．３３３）を入力した。測
定濃度は、散乱強度が装置の分析適正範囲になるようにイオン交換水で希釈して調整し、
測定を行った。
（５）顔料分散体の固形分濃度の測定
　赤外線水分計（株式会社ケツト科学研究所製、商品名：ＦＤ－２３０）を用いて、水系
分散液５ｇを乾燥温度１５０℃、測定モード９６（監視時間２．５分／変動幅０．０５％
）の条件にて乾燥させ、水性分散液のウェットベースの水分（質量％）を測定した。固形
分濃度は下記の式に従って算出した。
　固形分濃度（質量％）＝１００－水系分散液のウェットベース水分（質量％）
（６）水系インクの粘度の測定
　Ｅ型粘度計（東機産業株式会社製、型番：ＲＥ８０、標準コーンロータ１°３４’×Ｒ
２４使用、回転数５０ｒｐｍ）を用いて２０℃で粘度を測定した。本測定でのデータは後
述する保存安定性試験用のデータとして用いた。
【００５５】
（７）水系顔料分散体の保存安定性の評価
　インクを密閉容器内で、７０℃恒温室下で１週間保存した。保存前と保存後の２０℃に
おける粘度を前記測定法により測定し、保存安定性の指標として、下記の指標を用いた。
　保存安定性指標（％）＝（保存後のインク粘度／保存前のインク粘度）×１００（％）
　保存安定性指標（％）が１２０％以内であれば実用に供することができ、１１０％以内
であることが好ましい。また、実用に供することができるものの中でも１００％に近いほ
ど、保存安定性に優れる。
【００５６】
（８）印字濃度の評価
　セイコーエプソン株式会社製プリンター（型番：ＥＭ－９３０Ｃ、ピエゾ方式）を用い
て、実施例記載の水系インクを市販の上質普通紙（ゼロックス株式会社製、商品名：ＸＥ
ＲＯＸ　Ｐ）にベタ印字〔印字条件＝用紙種類：普通紙、モード設定：ファイン〕し、２
５℃で２４時間放置後、印字濃度をマクベス濃度計（グレタグマクベス社製、品番：スペ
クトロアイ）で印字物（５．１ｃｍ×８．０ｃｍ）の中心及び四隅の計５点を測定し、そ
の平均値を求めた。各色における実用上の評価基準を下記に示す。
　また、実用性があるものの中でも数値は大きいほど印字濃度が優れる。
（評価基準）
　イエロー；０．９０以上で実用性がある（○）が、０．９０未満では実用上不十分であ
る（×）
　シアン　；０．９８以上で実用性がある（○）が、０．９８未満では実用上不十分であ
る（×）
　アゼンタ；０．８０以上で実用性がある（○）が、０．８０未満では実用上不十分であ
る（×）
　ブラック；１．０以上で実用性がある（○）が、１．０未満では実用上不十分である（
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×）
【００５７】
実施例１（水系イエロー顔料分散体及び水系イエローインクの製造）
＜顔料分散工程：工程１＞
　ウェット顔料（Ｃ．Ｉ．ピグメントイエロー７４、大日精化株式会社製、固形分濃度２
２質量％）９０９０．９ｇを３０Ｌディスパーに計量した。続いて、水溶性ポリマー分散
剤（ジョンクリル６１Ｊ、ＢＡＳＦ社製、重量平均分子量１２０００、酸価１９５、固形
分濃度３０．７６質量％）１１４７．４ｇ、２５質量％アンモニア水１６６．５ｇ、イオ
ン交換水１３５９．９ｇを仕込み、２６００ｒｐｍで１時間混合した。得られた混合物を
高圧分散機（マイクロフルイダイザー、Ｍ－７１１５）を用いて、１５０ＭＰａで、４パ
ス処理を行い、平均粒径１５３ｎｍ、固形分濃度２０質量％の顔料分散体１－１を得た。
【００５８】
＜重合性モノマーの添加分散工程：工程２＞
　２Ｌディスパーに顔料分散体１－１を７００ｇ計量し、５Ｎ－ＮａＯＨを１５．５５ｇ
、スチレン８．８２ｇ、イオン交換水１０２．４ｇを添加し、６４００ｒｐｍで１時間混
合を行った。得られた混合物を高圧分散機（マイクロフルイダイザー（Ｍ－１４０Ｋ））
で１５０ＭＰａ、５パス処理を行い、平均粒径１４２ｎｍの顔料分散体２－１を得た。工
程２における分散処理の積算投下エネルギーは０．６５ｋＷｈ／ｋｇであった。
【００５９】
＜重合工程：工程３＞
　顔料分散体２－１を６００ｇ計量し、重合開始剤として過硫酸カリウムを１．２ｇ添加
し、１０分間マグネチックスターラーで混合後、７５℃で５時間重合反応を行った。
　反応終了後、エバポレーターで固形分濃度２５質量％まで濃縮した。その後、５μｍフ
ィルターで濾過した濾過品１００ｇを計量し、架橋剤（トリメチロールプロパンポリグリ
シジルエーテル、ナガセケムテックス株式会社製、デナコールＥＸ－３２１、エポキシ当
量１４０）０．８９７ｇ、防腐剤（アビシア株式会社製、プロキセルＬＶ（Ｓ））０．２
５９ｇ、イオン交換水２８．３３ｇを添加し、マグネチックスターラーで１０分間混合し
た。その後、９０℃で１．５時間架橋反応を行い、固形分濃度２０質量％の水系顔料分散
体を得た。
【００６０】
＜水系インクの製造＞
　得られた水系顔料分散体１６．３８ｇに、イオン交換水１８．４７ｇ、５０質量％グリ
セリン水溶液９．００ｇ、エチレングリコール２．５ｇ、湿潤剤（トリメチロールプロパ
ン）３．５ｇ、ノニオン性界面活性剤（日信化学工業株式会社製、サーフィノール４６５
）０．１５ｇを混合した。
　得られた混合液を５．０μｍのフィルター（アセチルセルロース膜、外径：２．５ｃｍ
、富士フイルム株式会社製）を取り付けた容量２５ｍＬの針なしシリンジで濾過し、粗大
粒子を除去することにより、水系インクを得た。製造条件、評価結果を表１に示す。
【００６１】
実施例２
＜顔料分散工程：工程１＞
　実施例１と同様にして顔料分散体１－１を得た。
＜重合性モノマーの添加分散工程：工程２＞
　２Ｌディスパーに顔料分散体１－１を７００ｇ計量し、５Ｎ－ＮａＯＨを１５．５５ｇ
、スチレン１８．６９ｇ、イオン交換水１４３．４ｇを添加し、６４００ｒｐｍで１時間
混合を行った。得られた混合物を高圧分散機（マイクロフルイダイザー（Ｍ－１４０Ｋ）
）で１５０ＭＰａ、５パス処理を行い、平均粒径１３８ｎｍの顔料分散体２－２を得た。
＜重合工程：工程３＞
　顔料分散体２－２を６００ｇ計量し、重合開始剤として過硫酸カリウムを２．５４ｇ添
加し、１０分間マグネチックスターラーで混合後、７５℃で５時間重合反応を行った。
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　反応終了後、エバポレーターで固形分濃度２５質量％まで濃縮した。その後、５μｍフ
ィルターで濾過した濾過品１００ｇを計量し、架橋剤（デナコールＥＸ－３２１）０．８
５９ｇ、防腐剤（プロキセルＬＶ（Ｓ））０．２５９ｇ、イオン交換水２８．１８ｇを添
加し、マグネチックスターラーで１０分間混合した。その後、９０℃で１．５時間架橋反
応を行い、固形分濃度２０質量％の水系顔料分散体を得た。
＜水系インクの製造＞
　得られた水系顔料分散体１７．６６ｇに、イオン交換水１７．１９ｇ、５０質量％グリ
セリン水溶液９．００ｇ、エチレングリコール２．５ｇ、湿潤剤（トリメチロールプロパ
ン）３．５ｇ、ノニオン性界面活性剤（サーフィノール４６５）０．１５ｇを混合した。
　得られた混合液を実施例１と同じフィルター付き針なしシリンジで濾過して水系インク
を得た。結果を表１に示す。
【００６２】
実施例３
＜顔料分散工程：工程１＞
　実施例１と同様に顔料分散体１－１を得た。
＜重合性モノマーの添加分散工程：工程２＞
　２Ｌディスパーに顔料分散体１－１を７００ｇ計量し、５Ｎ－ＮａＯＨを１５．５５ｇ
、スチレン３０．０３ｇ、イオン交換水１９９．０ｇを添加し、６４００ｒｐｍで１時間
混合を行った。得られた混合物を高圧分散機（マイクロフルイダイザー（Ｍ－１４０Ｋ）
）で１５０ＭＰａ、５パス処理を行い、平均粒径１３０ｎｍの顔料分散体２－３を得た。
＜重合工程：工程３＞
　顔料分散体２－３を６００ｇ計量し、重合開始剤として過硫酸カリウムを３．８１ｇ添
加し、１０分間マグネチックスターラーで混合後、７５℃で５時間重合反応を行った。
　反応終了後、エバポレーターで固形分濃度２５質量％まで濃縮した。その後、５μｍフ
ィルターで濾過した濾過品１００ｇを計量し、架橋剤（デナコールＥＸ－３２１）０．８
１０ｇ、防腐剤（プロキセルＬＶ（Ｓ））０．２５８ｇ、イオン交換水２７．９８ｇを添
加し、マグネチックスターラーで１０分間混合した。その後、９０℃で１．５時間架橋反
応を行い、固形分濃度２０質量％の水系顔料分散体を得た。
＜水系インクの製造＞
　得られた水系顔料分散体１９．０８ｇに、イオン交換水１５．７７ｇ、５０質量％グリ
セリン水溶液９．００ｇ、エチレングリコール２．５ｇ、湿潤剤（トリメチロールプロパ
ン）３．５ｇ、ノニオン性界面活性剤（サーフィノール４６５）０．１５ｇを混合した。
　得られた混合液を実施例１と同じフィルター付き針なしシリンジで濾過して水系インク
を得た。結果を表１に示す。
【００６３】
実施例４
＜顔料分散工程：工程１＞
　実施例１と同様に顔料分散体１－１を得た。
＜重合性モノマーの添加分散工程：工程２＞
　２Ｌディスパーに顔料分散体１－１を７００ｇ計量し、５Ｎ－ＮａＯＨを１５．５５ｇ
、スチレン３９．６９ｇ、イオン交換水２４３．０ｇを添加し、６４００ｒｐｍで１時間
混合を行った。得られた混合物を高圧分散機（マイクロフルイダイザー（Ｍ－１４０Ｋ）
）で１５０ＭＰａ、５パス処理を行い、平均粒径１２８ｎｍの顔料分散体２－４を得た。
＜重合工程：工程３＞
　顔料分散体２－４を６００ｇ計量し、重合開始剤として過硫酸カリウムを４．７７ｇ添
加し、１０分間マグネチックスターラーで混合後、７５℃で５時間重合反応を行った。
　反応終了後、エバポレーターで固形分濃度２５質量％まで濃縮した。その後、５μｍフ
ィルターで濾過した濾過品１００ｇを計量し、架橋剤（デナコールＥＸ－３２１）０．７
６８ｇ、防腐剤（プロキセルＬＶ（Ｓ））０．２５８ｇ、イオン交換水２７．８２ｇを添
加し、マグネチックスターラーで１０分間混合した。その後、９０℃で１．５時間架橋反
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応を行い、固形分濃度２０質量％の水系顔料分散体を得た。
＜水系インクの製造＞
　得られた水系顔料分散体２０．３３ｇに、イオン交換水１４．５２ｇ、５０質量％グリ
セリン水溶液９．００ｇ、エチレングリコール２．５ｇ、湿潤剤（トリメチロールプロパ
ン）３．５ｇ、ノニオン性界面活性剤（サーフィノール４６５）０．１５ｇを混合した。
　得られた混合液を実施例１と同じフィルター付き針なしシリンジで濾過して水系インク
を得た。結果を表１に示す。
【００６４】
実施例５
　スチレンをベンジルメタクリレートに変更した以外は、実施例３と同様の方法で水系顔
料分散体及び水系インクを得た。結果を表１に示す。
【００６５】
比較例１
＜顔料分散工程：工程１＞
　実施例１と同様に顔料分散体１－１を得た。
＜水系顔料分散体製造工程＞
　２Ｌディスパーに顔料分散体１－１を７００ｇ計量し、５Ｎ－ＮａＯＨを１５．５５ｇ
、イオン交換水６２．２３ｇを添加し、６４００ｒｐｍで１時間混合を行った。得られた
混合物を高圧分散機（マイクロフルイダイザー（Ｍ－１４０Ｋ））で１５０ＭＰａ、５パ
ス処理を行い、平均粒径１４２ｎｍの顔料分散体２－６を得た。
　得られた顔料分散体２－６をエバポレーターで固形分濃度２５質量％まで濃縮した。そ
の後、５μｍフィルターで濾過した濾過品１００ｇを計量し、架橋剤（デナコールＥＸ－
３２１）０．９１１ｇ、防腐剤（プロキセルＬＶ（Ｓ））０．２５９ｇ、イオン交換水２
８．３８ｇを添加し、マグネチックスターラーで１０分間混合した。その後、９０℃で１
．５時間架橋反応を行い、固形分濃度２０質量％の水系顔料分散体を得た。
＜水系インクの製造＞
　得られた水系顔料分散体１５．２４ｇに、イオン交換水１９．６１ｇ、５０質量％グリ
セリン水溶液９．００ｇ、エチレングリコール２．５ｇ、湿潤剤（トリメチロールプロパ
ン）３．５ｇ、ノニオン性界面活性剤（サーフィノール４６５）０．１５ｇを混合した。
　得られた混合液を実施例１と同じフィルター付き針なしシリンジで濾過して水系インク
を得た。結果を表１に示す。
【００６６】
比較例２
　重合性モノマーの添加分散工程で、高圧分散処理を行わず、ディスパ―のみで分散を行
ったこと以外は実施例３と同様の方法で、水系顔料分散体及び水系インクを得た。ディス
パ―のみで分散での積算投下エネルギーは０．０１ｋＷｈ／ｋｇであった。結果を表１に
示す。
【００６７】
実施例６（水系マゼンタ顔料分散体及び水系マゼンタインクの製造）
　顔料をウェット顔料（Ｃ．Ｉ．ピグメントレッド１２２、大日精化株式会社製、固形分
濃度２２質量％）に変更し、重合性モノマーをイソボルニルアクリレートに変更した以外
は実施例３と同様の方法で、水系顔料分散体及び水系インクを得た。結果を表１に示す。
【００６８】
比較例３
　顔料をウェット顔料（Ｃ．Ｉ．ピグメントレッド１２２、大日精化株式会社製、固形分
濃度２２質量％）に変更した以外は実施例３と同様の方法で、水系顔料分散体及び水系イ
ンクを得た。透過率の比（Ｔ／Ｔ０）は０．９４であった。結果を表１に示す。
【００６９】
実施例７（水系シアン顔料分散体及び水系シアンインク）
　顔料をウェット顔料（Ｃ．Ｉ．ピグメントブルー１５：３、大日精化株式会社製、固形
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インクを得た。結果を表１に示す。
【００７０】
比較例４（水系ブラック顔料分散体及び水系ブラックインクの製造）
＜顔料分散工程：工程１＞
　水溶性ポリマー分散剤（ジョンクリル６１Ｊ、ＢＡＳＦ社製）１１４７．４ｇ、２５質
量％アンモニア１６６．５ｇ、イオン交換水８４５０．８ｇを仕込み、続いて、粉体カー
ボンブラック（Ｍｏｎａｒｃｈ　８８０、キャボット・スペシャリティ・ケミカルズ・イ
ンク社製）２０００ｇを３０Ｌディスパーに計量した。続いて、２６００ｒｐｍで１時間
混合した。得られた混合物を高圧分散機（マイクロフルイダイザー、Ｍ－７１１５）を用
いて、１５０ＭＰａで、４パス処理を行い、平均粒径１１０ｎｍ、固形分濃度２０質量％
の顔料分散体１－４を得た。
　工程２以降は、顔料分散体１－１の代わりに顔料分散体１－４を用いた以外は、実施例
２と同様の方法で、水系顔料分散体及び水系インクを得た。結果を表１に示す。
【００７１】
　なお、表１に記載した原料、記号の詳細は以下のとおりである。
（顔料）
・イエロー：Ｃ．Ｉ．ピグメントイエロー７４、大日精化株式会社製、ウェット顔料
・シアン　：Ｃ．Ｉ．ピグメントブルー１５：３、大日精化株式会社製、ウェット顔料
・マゼンタ：Ｃ．Ｉ．ピグメントレッド１２２、大日精化株式会社製、ウェット顔料
・ブラック：Ｍｏｎａｒｃｈ　８８０、キャボット・スペシャリティ・ケミカルズ・イン
ク社製、粉体カーボンブラック
（水溶性ポリマー）
・６１Ｊ：ＢＡＳＦ社製、ジョンクリル６１Ｊ（スチレン・アクリル酸共重合体。共重合
比（質量比）７５／２５）
（重合性モノマー）
・Ｓｔ：スチレンモノマー
・ＢｚＭＡ：ベンジルメタクリレート
・ＩＢＸＡ：イソボルニルアクリレート（共栄社化学株式会社製、ＩＢＸＡ）
（分散機）
・ＭＦ：高圧分散機（Microfluidics 社製、マイクロフルイダイザー、Ｍ－１４０Ｋ）
・ＤＳＰ：ディスパー（淺田鉄工株式会社製、ウルトラディスパー）
【００７２】
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【表１】

【００７３】
　表１から、実施例１～７で得られた水系インクは、比較例１～４で得られた水系インク
に比べて、水系インクの保存安定性に優れ、高い印字濃度の画像が得られることが分かる
。
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