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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　ステアリン酸アミドと、１，２－ビス（フェノキシ）エタン、１，２－ビス（３－メチ
ルフェノキシ）エタン、１，２－ビス（４－メチルフェノキシ）エタン、ｐ－ベンジルビ
フェニル、シュウ酸ジ－ｐ－メチルベンジル、β－ナフチルベンジルエーテル及びジフェ
ニルスルホンからなる群より選ばれる少なくとも１種である、ステアリン酸アミド以外の
その他の増感剤とを、９５：５～５１：４９の質量部割合で混合し、得られた混合物を加
熱混融して、前記ステアリン酸アミド及びその他の増感剤を一体化させて、混融体とし、
前記混融体を乳化剤分散水中で乳化微粒子化させ、得られた乳化分散体を急冷して前記乳
化微粒子から増感剤微粒子を結晶化させることを特徴とする、ステアリン酸アミドを主成
分とする感熱記録体用増感剤微粒子分散体の製造方法。
【請求項２】
　急冷後の前記乳化分散体の温度が５０℃以下であることを特徴とする請求項１に記載の
増感剤微粒子分散体の製造方法。

【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、ステアリン酸アミドを主成分とする感熱記録体用増感剤微粒子分散体の製造
方法、前記製造方法で得られた前記増感剤微粒子分散体、前記増感剤微粒子分散体を用い
た感熱記録層用混合分散体組成物、及び前記混合分散体組成物を用いた感熱記録体に関す
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る。
【背景技術】
【０００２】
　染料、顕色剤及び増感剤の熱発色反応を利用した感熱記録体は、安価なシステムで利用
可能なことから、ファクシミリ、プリンター等で使用され、ラベル、チケット等の用途で
広く利用されている。
【０００３】
　通常の感熱記録体は、電子供与性染料及び電子受容性顕色剤等を含有する組成物を紙、
フィルム等の支持体上に塗布して乾燥させることで製造されており、その塗布層（感熱記
録層）表面にサーマルヘッドからのジュール熱が付与されると、その塗布層部分に分布す
る前記染料及び顕色剤が溶融反応して、発色像が得られる様に構成されている。
【０００４】
　しかし、実用化されている感熱記録体は、前記染料及び顕色剤以外に、熱応答性を高め
、さらに記録を高速化、低（省）エネルギー化することを目的として、増感剤（記録感度
向上剤）を併用している。
　前記増感剤としては、例えば、ステアリン酸アミド、１，２－ビス（フェノキシ）エタ
ン、１，２－ビス（３－メチルフェノキシ）エタン、１，２－ビス（４－メチルフェノキ
シ）エタン、ｐ－ベンジルビフェニル、シュウ酸ジ－ｐ－メチルベンジル、β－ナフチル
ベンジルエーテル、ジフェニルスルホン、ワックス類等が知られている。
【０００５】
　前記増感剤は、感熱記録層中に含有させる場合、微粒子状として分布させるが、その粒
子径が小さいほど増感剤は熱溶融性がよく、効果的に機能するとされている。
　粒子径が小さい増感剤を感熱記録層中に含有させる方法としては、あらかじめ単独で微
粒子化させた状態の増感剤を感熱記録層中に分散させる方法、増感剤を染料又は顕色剤と
共にサンドグラインダー（湿式粉砕機）等を使用して、平均粒子径が０．４０μｍ、０．
２５μｍ、０．１０μｍとなるように微細粉砕して感熱記録層中に含有させる方法等が開
示されている（特許文献１参照）。
【０００６】
　しかし、感熱記録層中に含有させる増感剤の平均粒子径は、実用に供されているもので
は、１～３μｍ程度であるのが現状である。その理由は、粒子径を１μｍ以下とするため
には、特別な微粒子化装置が必要であり、微粒子化処理により多くのエネルギーと処理時
間も必要であることから、高コストになってしまうからである。
【０００７】
　一方、増感剤の中でも特にステアリン酸アミドは、安価であることから、汎用グレード
の感熱記録体に使用されており、４，４’－ジヒドロキシジフェニルスルホンを顕色剤と
する感熱記録体の増感剤として、特に優れた効果を奏することが知られている。
　これに対して、感熱記録体において、低エネルギー領域でも高感度の発色が得られるよ
うにするためには、感熱記録層中に分布する微粒子状の染料及び顕色剤が瞬時に溶解反応
可能とする必要がある。しかし、ステアリン酸アミドは融点が１０２℃であり、上記条件
を満たすためには、染料及び顕色剤に対する溶媒として機能するステアリン酸アミドの粒
子径を小さく（例えば１μｍ以下に）して、熱溶解性を高める必要がある。
【０００８】
　ステアリン酸アミドの粒子径を小さくする方法としては、サンドグラインダー（湿式粉
砕機）を使用して、ステアリン酸アミドを微粒子化する方法が開示されているが、この方
法では、微粒子化に長時間を要し、また分散体の濃度も１０％程度にしかできないので、
非効率で経済的ではないという問題点がある（特許文献２参照）。
【０００９】
　ステアリン酸アミドの粒子径を小さくする他の方法としては、ステアリン酸アミドを乳
化エマルジョンとする方法が開示されている。（特許文献３参照）。
　この方法によれば、圧力容器に、水、ステアリン酸アミド、乳化剤等を投入し、１００
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℃以上（例えば、１２０℃）に加熱後、高圧ホモジナイザーを使用して２０ＭＰａの圧力
で処理することにより、ステアリン酸アミドの平均粒子径が０．７μｍ以下と微細で、均
一であり、安定性が良好な乳化エマルジョンが得られる。
【先行技術文献】
【特許文献】
【００１０】
【特許文献１】特開平５－１６８９６５号公報
【特許文献２】特開昭５６－５７９１号公報
【特許文献３】特開２００２－７９０７４号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【００１１】
　しかし、特許文献３に記載の方法では、ステアリン酸アミドの融点が１０２℃であるこ
とにより、上記のように圧力容器を使用した高圧処理を必要とする。水は常圧下、約１０
０℃で沸騰し、それ以上は温度が上がらないため、ステアリン酸アミドを水中で溶融させ
るためには、水の沸点を１００℃以上とするために、圧力を２０ＭＰａ等の高圧とするの
である。
【００１２】
　このように、特許文献３に記載の方法は、圧力容器等の特殊な耐圧性装置を必要とし、
難易度も高く、しかも作業の安全性確保や装置の整備等のメンテナンスが必要となるが、
できれば、このような設備費がかさみ、作業が危険を伴う方法は採用しないことが望まれ
る。
【００１３】
　本発明は上記事情に鑑みて為されたものであり、増感剤としてステアリン酸アミドを用
いた場合でも大気圧下で安全に行うことができ、且つ法的メンテナンス義務が伴わない増
感剤微粒子分散体の製造方法、前記製造方法で得られた増感剤微粒子分散体、前記増感剤
微粒子分散体を用いた感熱記録層用混合分散体組成物、及び前記混合分散体組成物を用い
た感熱記録体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】
【００１４】
　本発明者等は、上記課題を解決するために鋭意検討した結果、ステアリン酸アミド及び
それ以外の増感剤を併用して、これらを混融することで、大気圧（０．１ＭＰａ）下で、
水の沸点以下という穏やかな条件で微粒子化しても、十分な発色感度を実現する、ステア
リン酸アミドを主成分とする増感剤微粒子の分散体が得られることを見出し、本発明を完
成させるに至った。
【００１５】
　上記課題を解決するため、本発明は、ステアリン酸アミドと、１，２－ビス（フェノキ
シ）エタン、１，２－ビス（３－メチルフェノキシ）エタン、１，２－ビス（４－メチル
フェノキシ）エタン、ｐ－ベンジルビフェニル、シュウ酸ジ－ｐ－メチルベンジル、β－
ナフチルベンジルエーテル及びジフェニルスルホンからなる群より選ばれる少なくとも１
種である、ステアリン酸アミド以外のその他の増感剤とを、９５：５～５１：４９の質量
部割合で混合し、得られた混合物を加熱混融して、前記ステアリン酸アミド及びその他の
増感剤を一体化させて、混融体とし、前記混融体を乳化剤分散水中で乳化微粒子化させ、
得られた乳化分散体を急冷して前記乳化微粒子から増感剤微粒子を結晶化させることを特
徴とする、ステアリン酸アミドを主成分とする感熱記録体用増感剤微粒子分散体の製造方
法を提供する。
【００１６】
　本発明の製造方法においては、急冷後の前記乳化分散体の温度が５０℃以下であること
が好ましい。
【発明の効果】
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【００１９】
　本発明によれば、増感剤としてステアリン酸アミドを用いた場合でも圧力容器、高圧力
（例えば２０ＭＰａ）等の手段を採用することなく、ステアリン酸アミドの融点を下げ、
大気圧（０．１ＭＰａ）下で、水の沸点以下という穏やかな条件で、安全且つ短時間でス
テアリン酸アミドを主成分とする増感剤微粒子分散体を製造する方法、前記製造方法で得
られた増感剤微粒子分散体、前記増感剤微粒子分散体を用いた感熱記録層用混合分散体組
成物、及び前記混合分散体組成物を用いた感熱記録体が提供される。
【発明を実施するための形態】
【００２０】
＜ステアリン酸アミドを主成分とする感熱記録体用増感剤微粒子分散体の製造方法＞
　本発明に係るステアリン酸アミドを主成分とする感熱記録体用増感剤微粒子分散体（以
下、「増感剤微粒子分散体」と略記することがある）の製造方法は、ステアリン酸アミド
と、１，２－ビス（フェノキシ）エタン、１，２－ビス（３－メチルフェノキシ）エタン
、１，２－ビス（４－メチルフェノキシ）エタン、ｐ－ベンジルビフェニル、シュウ酸ジ
－ｐ－メチルベンジル、β－ナフチルベンジルエーテル及びジフェニルスルホンからなる
群より選ばれる少なくとも１種である、ステアリン酸アミド以外のその他の増感剤（以下
、「その他の増感剤」と略記することがある）とを、９５：５～５１：４９の質量部割合
で混合し、得られた混合物を乳化剤分散水中で加熱混融することで、前記ステアリン酸ア
ミド及びその他の増感剤を一体化並びに乳化微粒子化させるか、又は前記混合物を加熱混
融して、前記ステアリン酸アミド及びその他の増感剤を一体化させた混融体を乳化剤分散
水中で乳化微粒子化させ、得られた乳化分散体を急冷して前記乳化微粒子から増感剤微粒
子を結晶化させることを特徴とする。
　本実施形態においては、上記のような、増感剤の一体化及び乳化微粒子化、並びに前記
乳化分散体の急冷による増感剤微粒子の結晶化が、特に重要な構成となる。
【００２１】
　ステアリン酸アミドは増感剤であり、その融点は１０２℃であるが、本実施形態におい
ては、増感剤としてステアリン酸アミドと、前記その他の増感剤とを併用することで、こ
れらが混融し一体化された増感剤は、融点降下によって融点が低下し、大気圧（０．１Ｍ
Ｐａ）下で、水の沸点以下という穏やかな条件でも、乳化微粒子化が可能となる。そして
、このような乳化微粒子を含む乳化分散体を急冷することで、平均粒子径が十分に小さい
、ステアリン酸アミドを主成分とする増感剤微粒子の結晶が得られる。本実施形態によれ
ば、高圧（例えば、２０ＭＰａ）処理を必要とせず、法的メンテナンス義務を伴わずに、
安全且つ短時間で増感剤微粒子分散体が得られる。
【００２２】
　前記その他の増感剤は一種を単独で用いてもよいし、二種以上を併用してもよい。
【００２３】
　ステアリン酸アミド及び前記その他の増感剤の融点（ｍｐ）を以下に示す。
　ステアリン酸アミド（ｍｐ１０２℃）、１，２－ビス（フェノキシ）エタン（ｍｐ９６
℃）、１，２－ビス（３－メチルフェノキシ）エタン（ｍｐ９８℃）、１，２－ビス（４
－メチルフェノキシ）エタン（ｍｐ１２５℃）、ｐ－ベンジルビフェニル（ｍｐ８６℃）
、シュウ酸ジ－ｐ－メチルベンジル（ｍｐ１０３℃）、β－ナフチルベンジルエーテル（
ｍｐ１０１℃）、ジフェニルスルホン（ｍｐ１２３℃）
【００２４】
　ステアリン酸アミドと、前記その他の増感剤とを併用することで、これらが混融し一体
化された増感剤の融点の例を以下に示す。
　ステアリン酸アミド７０質量部に１，２－ビス（フェノキシ）エタン３０質量部が混融
し、結晶化した場合のこの結晶の融点は、９４．２℃である。
　ステアリン酸アミド７０質量部に１，２－ビス（3－メチルフェノキシ）エタン３０質
量部が混融し、結晶化した場合のこの結晶の融点は、９５．５℃である。
　ステアリン酸アミド８０質量部に１，２－ビス（４－メチルフェノキシ）エタン２０質
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量部が混融し、結晶化した場合のこの結晶の融点は、９９．９℃である。
　ステアリン酸アミド９０質量部にｐ－ベンジルビフェニル１０質量部が混融し、結晶化
した場合のこの結晶の融点は、９９．４℃である。
　ステアリン酸アミド７０質量部にシュウ酸ジーｐ－メチルベンジル３０質量部が混融し
、結晶化した場合のこの結晶の融点は、９７．８℃である。
　ステアリン酸アミド７０質量部にβ－ナフチルベンジルエーテル３０質量部が混融し、
結晶化した場合のこの結晶の融点は、９５．８℃である。
　ステアリン酸アミド７０質量部にジフェニルスルホン３０質量部が混融し、結晶化した
場合のこの結晶の融点は、９８．９℃である。
　このように、ステアリン酸アミドの融点（１０２℃）は、前記その他の増感剤類との混
融で１００℃以下に低下させることができる。
【００２５】
　本実施形態においては、増感剤の主成分であるステアリン酸アミドと、増感剤の従成分
である前記その他の増感剤とを、［ステアリン酸アミド］：［その他の増感剤］＝９５：
５～５１：４９の質量部割合で混合する。その他の増感剤の前記混合割合が５質量部未満
の場合には、一体化された増感剤の融点を１００℃以下にすることができない。また、そ
の他の増感剤の前記混合割合が４９質量部より大きい場合には、一体化された増感剤にお
いて、ステアリン酸アミドを用いたことによる十分な特性が得られない。
【００２６】
　本実施形態においては、前記質量部割合で混合し、得られた混合物を乳化剤分散水中で
加熱混融して、ステアリン酸アミド及び前記その他の増感剤を一体化並びに乳化微粒子化
させることで、乳化分散体が得られる。また、本実施形態においては、前記質量部割合で
混合し、得られた混合物をさらに加熱混融して、ステアリン酸アミド及び前記その他の増
感剤を一体化させた混融体を、乳化剤分散水中で乳化微粒子化させることでも、乳化分散
体が得られる。前記混融体を乳化剤分散水中で乳化微粒子化させる場合には、乳化剤分散
水の温度が十分に高ければ、前記混融体は直ちに乳化微粒子化する。一方、乳化剤分散水
の温度が所定の温度よりも低い場合には、前記混融体は乳化剤分散水中で結晶化するもの
の、このような状態の乳化剤分散水を加熱して、前記結晶を再度加熱混融すれば、乳化分
散体が得られる。
　なお、本明細書において、「混融」とは、特に断りのない限り、混合した状態で融解す
ることを意味する。また、「一体化」とは、前記混融体が分子レベルで均一に混じり合っ
ている状態を意味する。
【００２７】
　本実施系においては、ステアリン酸アミド及び前記その他の増感剤を乳化剤分散水中で
一体化並びに乳化微粒子化させる場合、大気圧（０．１ＭＰａ）下、水の沸点以下という
条件で加熱混融するが、加熱混融は他の圧力条件、例えば、大気圧（常圧）よりも高い圧
力（例えば、０．１ＭＰａよりも高く１ＭＰａ未満の圧力）下で行ってもよい。ただし、
高圧処理を避けることで、難易度が高くなく、且つ安全な条件で行える点から、大気圧（
０．１ＭＰａ）下、水の沸点（１００℃）以下で加熱混融することが好ましい。
【００２８】
　本実施形態で得られる増感剤微粒子分散体中の増感剤微粒子は、実施例でも具体的に記
載するように、例えば、平均粒子径が１．０～１．５μｍのものを用いても、後述する感
熱記録体においては、ステアリン酸アミドからなる平均粒子径が０．５μｍ程度の、平均
粒子径がより小さい従来の増感剤微粒子を用いた場合と同等以上の発色感度が得られる。
　その理由は定かではないが、加熱混融することにより、ステアリン酸アミド及び前記そ
の他の増感剤が分子レベルで一体化し、その乳化微粒子は個々に融点降下の作用により、
より低温での溶解性に優れたものとなり、増感剤としての機能、すなわち、染料及び顕色
剤が瞬時に相互溶解し易くなるようにするという、溶媒としての機能が向上するからでは
ないかと推察される。
【００２９】
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　本実施形態においては、感熱記録体での発色感度がより向上することから、増感剤微粒
子分散体中の増感剤微粒子の平均粒子径は１．０μｍ以下であることは好ましく、０．５
μｍ以下であることがより好ましい。
　なお、本明細書において「平均粒子径」とは、特に断りのない限り、「累積粒度分布曲
線において、５０％累積時の微小粒子側から見た粒子径」、すなわち「Ｄ５０」を意味す
るものものとする。
【００３０】
　前記乳化剤分散水は、前記乳化微粒子化に用いるものであり、乳化分散剤及び水を混合
して得られる。
【００３１】
　前記乳化分散剤は公知のものでよく、好ましいものとしては、ポリスルホン酸塩、ポリ
アクリル酸ソーダ、ポリビニルアルコール（各種のケン化度、ｐＨ、重合度のもので、各
種の変性方法で得られたもの）、アルキル硫酸エステル塩、ジアルキルスルホコハク酸塩
、ポリオキシエチレンアルキル硫酸エステル塩、ポリオキシアルキレンアルキルエーテル
、ポリオキシアルキレンアルキルフェニルエーテル等が例示できる。
　前記乳化分散剤は一種を単独で用いてもよいし、二種以上を併用してもよい。
【００３２】
　前記乳化分散剤の使用量は、増感剤の総量（ステアリン酸アミド及び前記その他の増感
剤の合計量）に対して、０．０１～１６質量％であることが好ましく、０．０５～８質量
％であることがより好ましい。乳化分散剤の前記使用量が前記下限値以上であることで、
十分に乳化分散され、乳化分散剤の前記使用量が前記上限値以下であることで、前記混合
分散体の泡立ちが抑制され、感熱記録体の耐水性が向上する。
【００３３】
　ステアリン酸アミド及び前記その他の増感剤を混合して得られた混合物、又は前記混合
物を加熱混融して得られた前記混融体と、乳化剤分散水と、の混合分散体の固形分濃度は
、１０～５０質量％であることが好ましい。前記固形分濃度が１０質量％以上であること
で、処理効率が向上して経済的に有利であり、前記固形分濃度が５０質量％以下であるこ
とで、乳化系での転相が抑制される。
【００３４】
　前記増感剤の一体化並びに乳化微粒子化に用いる装置としては、（１）ホモミキサー型
、櫛歯型又は断続ジェット流発生型の高速回転型乳化装置、（２）コロイドミル型乳化装
置、（３）高速乳化装置、（４）ロールミル型乳化装置、（５）超音波式乳化装置、（６
）膜式乳化装置、これら装置の二以上の組み合わせ等が例示できる。
【００３５】
　前記増感剤の乳化微粒子化で得られた前記乳化微粒子は、平均粒子径が３．０μｍ以下
であることが好ましく、１．５μｍ以下であることがより好ましく、０．５μｍ以下であ
ることがさらに好ましい。乳化微粒子の平均粒子径が前記上限値以下であることで、十分
な作用を有する増感剤微粒子が得られ、前記平均粒子径が小さいほど、感熱記録体での発
色感度の向上効果が高い増感剤微粒子が得られる。
【００３６】
　前記増感剤を乳化微粒子化させる場合には、各成分の混合順序を限定せずに、例えば、
ステアリン酸アミド、前記その他の増感剤、乳化分散剤及び水を、同時に又は任意の順序
で添加して混合し、ステアリン酸アミド及び前記その他の増感剤を加熱混融してもよく、
このような混合方法でも、本発明の効果が得られる。ただし、本発明の効果がより顕著に
得られる点から、ステアリン酸アミド及び前記その他の増感剤の混合物を乳化剤分散水中
で加熱混融して乳化微粒子化させるか、又は前記混合物を加熱混融して一体化させた混融
体を乳化剤分散水中で乳化微粒子化させることが好ましい。
【００３７】
　本実施形態においては、前記乳化分散体を急冷することにより、前記乳化微粒子から増
感剤微粒子が結晶化するが、このとき乳化状態が破壊されずに流動性が良好な増感剤微粒
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子分散体が得られる。そして、このようにして得られた増感剤微粒子分散体は、長期間の
保管・貯蔵安定性に優れる。
　これに対して、前記乳化分散体を急冷以外の形態で冷却した場合には、増感剤粒子が、
例えば最大径が数十μｍにも及ぶような巨大な結晶化物に成長し、増感剤としての機能を
十分に発揮し得ないものとなり、さらに、保管・貯蔵安定性にも欠けるものとなってしま
う。
【００３８】
　前記乳化分散体の急冷時における冷却速度は、３℃／分以上であることが好ましく、６
℃／分以上であることがより好ましく、１０℃／分以上であることが特に好ましい。なお
、本明細書において、例えば、「冷却速度が３℃／分以上である」とは、温度が毎分３℃
以上の割合（例えば、毎分４℃等の割合）で下がることを意味する。
【００３９】
　前記乳化分散体は、他の成分と混合せずに急冷してもよいし、他の成分と混合して急冷
してもよく、他の成分と混合する場合、冷却した他の成分と混合することで乳化分散体を
急冷してもよい。乳化分散体は、十分に冷却した他の成分との接触で瞬時に冷却され、他
の成分と混合せずに急冷した場合と同様に急冷される。
　前記他の成分は、本発明の効果を損なわない限り特に限定されず、好ましいものとして
は、水（氷を含む）、乳化分散剤、前記乳化分散体等が例示できる。
　前記他の成分は、一種を単独で用いてもよいし、二種以上を併用してもよく、冷水、氷
水、又はこれらと前記乳化分散体とを混合してなる乳化剤分散水であることが好ましい。
　冷媒等を用いて乳化分散体を急冷する場合には、公知の方法を適用すればよく、例えば
、乳化分散体が通過する経路に熱交換器を備えた装置で急冷すればよい。
【００４０】
＜ステアリン酸アミドを主成分とする感熱記録体用増感剤微粒子分散体＞
　本発明に係るステアリン酸アミドを主成分とする感熱記録体用増感剤微粒子分散体（増
感剤微粒子分散体）は、上記の本発明に係る製造方法で得られたことを特徴とする。
　前記増感剤微粒子分散体中の増感剤微粒子は、平均粒子径が１．８μｍ以下であること
が好ましく、１．６μｍ以下であることがより好ましく、このような範囲であることによ
り、感熱記録体での発色感度がより向上する。前記増感剤微粒子の平均粒子径の下限値は
、本発明の効果を損なわない限り、特に限定されない。
【００４１】
　前記増感剤微粒子分散体中の増感剤微粒子は、ステアリン酸アミド及び前記その他の増
感剤が加熱混融によって一体化されていることにより、例えば、ステアリン酸アミド及び
前記その他の増感剤の加熱混融を経ていない単なる混合物等、従来の増感剤微粒子とは異
なるものである。例えば、示差走査熱量測定（ＤＳＣ）を行った場合に、本発明における
増感剤微粒子では、融点を示す主たるピークが１本しか観測されないのに対し、上記の単
なる混合物である増感剤微粒子では、一般的に融点を示す主たるピークが２本以上、典型
的には構成成分の数に応じた本数だけ観測されるか、又はこれら複数のピークが重なった
と考えられる幅広いピークが観測される。
【００４２】
＜感熱記録層用混合分散体組成物＞
　本発明に係る感熱記録層用混合分散体組成物（以下、「混合分散体組成物」と略記する
ことがある）は、上記の本発明に係る増感剤微粒子分散体と、感熱記録体用染料（以下、
「染料」と略記することがある）と、感熱記録体用顕色剤（以下、「顕色剤」と略記する
ことがある）と、が混合されてなることを特徴とする。
【００４３】
　前記染料は後述するロイコ染料であり、公知のものでよく、微粒子であることが好まし
く、このようなものとしては、湿式粉砕されたものが例示できる。
　前記顕色剤は公知のものでよく、微粒子であることが好ましく、このようなものとして
は、湿式粉砕されたものが例示できる。



(8) JP 6238006 B2 2017.11.29

10

20

30

40

50

【００４４】
　前記染料及び顕色剤を微粒子化するための微粒子化粉砕機としては、サンドグラインダ
ー（サンドミル）が例示できる。
【００４５】
　湿式粉砕機で前記染料及び顕色剤を分散微粒子化する方法としては、染料及び顕色剤を
それぞれ別々に湿式粉砕する方法、前記増感剤微粒子分散体及び染料を混合して湿式粉砕
する方法、前記増感剤微粒子分散体及び顕色剤を混合して湿式粉砕する方法が例示できる
。
【００４６】
　すなわち、本発明に係る混合分散体組成物で好ましいものとしては、前記増感剤微粒子
分散体と、前記染料と、を混合及び湿式粉砕して得られた第一の混合分散体、並びに前記
顕色剤の湿式粉砕分散体が混合されてなるものが挙げられる。
【００４７】
　また、本発明に係る混合分散体組成物で好ましいものとしては、前記増感剤微粒子分散
体と、前記顕色剤と、を混合及び湿式粉砕して得られた第二の混合分散体、並びに前記染
料の湿式粉砕分散体が混合されてなるものが挙げられる。
【００４８】
　また、本発明に係る混合分散体組成物で好ましいものとしては、前記第一の混合分散体
及び第二の混合分散体が混合されてなるものが挙げられる。
【００４９】
　前記染料で好ましいものとしては、フルオラン化合物、インドリルフタリド化合物、ジ
ビニルフタリド化合物、ピリジン化合物、スピロ化合物、フルオレン化合物、トリアリー
ルメタン化合物、ジアリールメタン化合物等が例示でき、より具体的には、３－Ｎ，Ｎ－
ジブチルアミノ－６－メチル－７－アニリノフルオラン、３－Ｎ，Ｎ－ジエチルアミノ－
６－メチル－７－アニリノフルオラン、３－Ｎ，Ｎ－ジアミルアミノ－６－メチル－７－
アニリノフルオラン、３－Ｎ，Ｎ－ジエチルアミノ－７－（ｍ－トリフルオロメチルアニ
リノ）フルオラン、３－（Ｎ－イソアミル－Ｎ－エチル）アミノ－６－メチル－７－アニ
リノフルオラン、３－（Ｎ－ｐ－トリル－Ｎ－エチル）アミノ－６－メチル－７－アニリ
ノフルオラン、３－（Ｎ－イソペンチル－Ｎ－エチル）アミノ－６－メチル－７－アニリ
ノフルオラン、３－（Ｎ－シクロヘキシル－Ｎ－メチル）アミノ－６－メチル－７－アニ
リノフルオラン、３－Ｎ，Ｎ－ジエチルアミノ－６－クロロ－７－アニリノフルオラン、
３，３－ビス（４－ジメチルアミノフェニル）－６－ジメチルアミノフタリドが例示でき
、これらは、前記増感剤及び顕色剤と組み合わせて用いた場合の発色性が特に優れている
。
　前記染料は、一種を単独で用いてもよいし、二種以上を併用してもよい。
【００５０】
　前記混合分散体組成物において、前記染料の使用量は、前記増感剤（ステアリン酸アミ
ド及び前記その他の増感剤）の使用量１００質量部に対して、１０～５００質量部である
ことが好ましく、２０～４００質量部であることがより好ましく、３０～２００質量部で
あることが特に好ましい。
　染料の使用量が前記下限値以上であることで、感熱記録体において発色感度がより向上
し、染料の使用量が前記上限値以下であることで、過剰使用が抑制される。
【００５１】
　前記顕色剤で好ましいものとしては、フェノール性化合物、スルホン系化合物、イオウ
系化合物、窒素系化合物、サリチル酸系化合物等が例示でき、より具体的には、４，４’
－ジヒドロキシジフェニルスルホン、２，４’－ジヒドロキシジフェニルスルホン、４－
ヒドロキシ－４’－イソプロポキシジフェニルスルホン、ビス（３－アリル－４－ヒドロ
キシフェニル）スルホン、２，２－ビス（４－ヒドロキシフェニル）プロパン、ビス（４
－ヒドロキシフェニルチオエトキシ）メタン、ビス（４－ヒドロキシフェニルチオエチル
）エーテル、４，４’－シクロヘキシリデンジフェノール、４－ベンジルオキシ－４’－
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ヒドロキシジフェニルスルホン、４－アリルオキシ－４’－ヒドロキシジフェニルスルホ
ン、ｐ－ヒドロキシ安息香酸ベンジル、３，５－ジ（α－メチルベンジル）サリチル酸及
びその亜鉛塩、２，４－ビス（フェニルスルホニル）フェノール、２，４－ビス（フェニ
ルスルホニル）－５－メチルフェノール、４－ヒドロキシベンゼンスルホアニリド、トル
エンジイソシアネートとジアミノジフェニルスルホン及びフェノールとの反応混合物、４
，４’－ビス（ｐ－トルエンスルホニルアミノカルボニルアミノ）－ジフェニルメタン、
ｐ－トルエンスルホニルアミノカルボアニリド、α－α’－ビス｛４－（ｐ－ヒドロキシ
フェニルスルホン）フェノキシ｝－ｐ－キシレン、２，２－ビス（ヒドロキシメチル）－
１，３－プロパンジオールの重縮合物と４－ヒドロキシ安息香酸との脱水縮合物、４，４
’－｛オキシビス（エチレンオキシド－ｐ－フェニレンスルホニル）｝ジフェノールが例
示でき、これらは、前記増感剤及び染料と組み合わせて用いた場合の発色性が特に優れて
いる。
　前記顕色剤は、一種を単独で用いてもよいし、二種以上を併用してもよい。
【００５２】
　前記混合分散体組成物において、前記顕色剤の使用量は、前記増感剤（ステアリン酸ア
ミド及び前記その他の増感剤）の使用量１００質量部に対して、１０～５００質量部であ
ることが好ましく、３０～４００質量部であることがより好ましく、５０～３００質量部
であることが特に好ましい。
　顕色剤の使用量が前記下限値以上であることで、感熱記録体において発色感度がより向
上し、顕色剤の使用量が前記上限値以下であることで、過剰使用が抑制される。
【００５３】
　本実施形態においては、前記染料及び顕色剤と混合する前記増感剤微粒子分散体は、水
等の溶媒で希釈されたものでもよい。この場合、例えば、上述の製造方法で得られた増感
剤微粒子分散体を、固形分濃度が好ましくは１７～２３質量％、より好ましくは１８．５
～２１．５質量％となるように希釈するとよい。
　また、前記染料若しくは顕色剤と混合する第一の混合分散体又は第二の混合分散体も、
水等の溶媒で希釈されたものでもよい。この場合、例えば、上述の方法で得られた第一の
混合分散体又は第二の混合分散体を、固形分濃度が好ましくは１０～４５質量％、より好
ましくは１５～４２質量％となるように希釈するとよい。
【００５４】
　本発明に係る混合分散体組成物はいずれも、前記増感剤微粒子分散体、染料及び顕色剤
以外に、他の成分が混合されてなるものでもよい。
　混合分散体組成物における前記他の成分としては、顔料、接着剤、耐光性改良剤、耐水
性改良剤、金属セッケン、ワックス、界面活性剤、消泡剤、分散剤等が例示できる。
【００５５】
　前記顔料は、記録ヘッドヘのカスの付着を抑制し、混合分散体組成物を用いて形成され
る、感熱記録体上の感熱記録層の白色度をより向上させる等の目的で使用され、公知のも
のでよく、カオリン、シリカ、非晶質シリカ、焼成カオリン、酸化亜鉛、炭酸カルシウム
、水酸化アルミニウム、水酸化マグネシウム、炭酸マグネシウム、酸化マグネシウム、酸
化チタン、硫酸バリウム及び合成ケイ酸アルミニウム等の無機系微粉末；スチレン－メタ
クリル酸共重合体、ポリスチレン樹脂及び尿素－ホルマリン樹脂等の有機系樹脂微粉末等
が例示できる。
　前記顔料は、一種を単独で用いてもよいし、二種以上を併用してもよい。
【００５６】
　前記混合分散体組成物において、前記顔料の使用量は、前記染料の使用量１００質量部
に対して、１０～２０００質量部であることが好ましく、２０～１０００質量部であるこ
とがより好ましい。
　顔料の使用量が前記下限値以上であることで、顔料を用いたことによる効果がより顕著
に得られ、顔料の使用量が前記上限値以下であることで、感熱記録体において発色感度が
より向上する。



(10) JP 6238006 B2 2017.11.29

10

20

30

40

50

【００５７】
　前記接着剤としては、水溶性樹脂及び水分散性樹脂のいずれも使用でき、より具体的に
は、完全（又は部分）ケン化ポリビニルアルコール、アセトアセチル基変性ポリビニルア
ルコール、カルボキシル基変性ポリビニルアルコール、ケイ素変性ポリビニルアルコール
、ブチラール変性ポリビニルアルコール、スルホン酸基変性ポリビニルアルコール、ポリ
ビニルピロリドン、澱粉及びその誘導体、アラビアゴム、ゼラチン、カゼイン、キトサン
、メチルセルロース、メトキシセルロース、ヒドロキシエチルセルロース、カルボキシメ
チルセルロース、ヒドロキシメチルセルロース、ナトリウムカルボキシメチルセルロース
、スチレン－アクリル酸共重合体の塩、スチレン－無水マレイン酸共重合体の塩、メチル
ビニルエーテル－無水マレイン酸共重合体の塩、イソプロピレン－無水マレイン酸共重合
体の塩等の水溶性樹脂；
酢酸ビニル系ラテックス、アクリル酸エステル共重合系ラテックス、メタクリル酸エステ
ル共重合系ラテックス、酢酸ビニル－（メタ）アクリル酸エステル共重合系ラテックス、
ポリウレタン系ラテックス、ポリ塩化ビニル系ラテックス、ポリ塩化ビニリデン系ラテッ
クス、スチレン－ブタジエン系ラテックス等の水分散性樹脂が例示できる。
　なお、本明細書において、「（メタ）アクリル酸」とは、「アクリル酸」及び「メタク
リル酸」の両方を含む概念とする。
　前記接着剤は、一種を単独で用いてもよいし、二種以上を併用してもよい。
【００５８】
　前記混合分散体組成物において、前記接着剤の使用量は、感熱記録層における固形分の
総量に対して、２～４０質量％であることが好ましく、５～３０質量％であることがより
好ましい。
　接着剤の使用量が前記下限値以上であることで、接着剤を用いたことによる効果がより
顕著に得られ、接着剤の使用量が前記上限値以下であることで、感熱記録体において発色
感度がより向上する。
【００５９】
　前記金属セッケン及びワックスは、感熱記録体が記録機器や記録ヘッドとの接触によっ
てスティッキングを生じないようにする目的で使用され、公知のものでよく、ステアリン
酸亜塩、ステアリン酸カウシウム及びステアリン酸アルミニウム等の高級脂肪酸金属塩；
キャンデリリラワックス、ライスワックス、木ろう、みつろう、ラノリン、モンタンワッ
クス、カルナバワックス、セレシンワックス、パラフィンワックス、マイクロクリスタリ
ンワックス、牛脂及び椰子油等の天然ワックス；ポリエチレンワックス、ステアリン酸等
の誘導体；フィシャー・トロプシュワックス等が例示できる。
　前記金属セッケン及びワックスは、いずれも、一種を単独で用いてもよいし、二種以上
を併用してもよい。
【００６０】
　前記界面活性剤は、公知のものでよく、スルホコハク酸のアルカリ金属塩、アルキルベ
ンゼンスルホン酸のアルカリ金属塩、ラウリルアルコール硫酸エステルのナトリウム塩等
が例示できる。
　前記界面活性剤は、一種を単独で用いてもよいし、二種以上を併用してもよい。
【００６１】
　前記消泡剤は、公知のものでよく、高級アルコール系、脂肪酸エステル系、オイル系、
シリコーン系、ポリエーテル系、変性炭化水素油系、パラフィン系等の各種消泡剤が例示
できる。
　前記消泡剤は、一種を単独で用いてもよいし、二種以上を併用してもよい。
【００６２】
　前記混合分散体組成物における前記分散剤は、公知のものでよく、ポリアクリル酸ナト
リウム、ポリビニルアルコール（各種のケン化度、ｐＨ、重合度のもの）、カルボキシメ
チルセルロース、ヒドロキシエチルセルロース、ポリアクリルアミド、デンプン、スチレ
ン－無水マレイン酸共重合体のアンモニウム塩等が例示できる。
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　前記混合分散体組成物における前記分散剤は、一種を単独で用いてもよいし、二種以上
を併用してもよい。
【００６３】
　前記耐水性改良剤は、公知のものでよく、１，１，３－トリス（２－メチル－４－ヒド
ロキシ－５－シクロヘキシルフェニル）ブタン、１，１，３－トリス（２－メチル－４－
ヒドロキシ－５－ｔｅｒｔ－ブチルフェニル）ブタン、４－ベンジルオキシ－４’－２，
３－プロポキシ－ジフェニルスルホン等が例示できる。
　前記耐水性改良剤は、一種を単独で用いてもよいし、二種以上を併用してもよい。
【００６４】
　前記耐光性改良剤は、公知のものでよく、ベンゾトリアゾール系の紫外線吸収剤が例示
でき、より具体的には、２－（２－ヒドロキシ－５－メチルフェニル）ベンゾトリアゾー
ル、２－（２－ヒドロキシ－３－ｔｅｒｔ－ブチル－５－メチルフェニル）－５－クロロ
ベンゾトリアゾール、２，２－メチレンビス〔４－（１，１，３，３－テトラメチルブチ
ル）－６－（２Ｈ－ベンゾトリアゾール－２－イル）フェノール〕、マイクロカプセル化
された２－（２－ヒドロキシ－３－ドデシル－５－メチルフェニル）ベンゾトリアゾール
等が例示できる。
　前記耐光性改良剤は、一種を単独で用いてもよいし、二種以上を併用してもよい。
【００６５】
＜感熱記録体＞
　本発明に係る感熱記録体は、上記の本発明に係る混合分散体組成物を支持体上に塗布し
て形成された感熱記録層を備えたことを特徴とする。塗布した混合分散体組成物は、通常
は、引き続き乾燥される。
【００６６】
　前記支持体は、公知のものでよく、合成紙；中性紙、酸性紙等の合成紙以外の紙；プラ
スチックシート；不織布等が例示できる。
【００６７】
　混合分散体組成物を支持体上に塗布する方法としては、エアナイフコーター、ブレード
コーター、バーコーター、ロッドコーター、グラビアコーター、カーテンコーター又はワ
イヤーバー等の各種塗布装置を用いる方法が例示できる。
【００６８】
　前記混合分散体組成物の支持体上への塗布量は、感熱記録体の種類にもよるが、乾燥後
の塗布量（固形分量）が２．０～１０．０ｇ／ｍ２となるようにすることが好ましい。
【００６９】
　前記感熱記録体は、発色感度を高めるために、感熱記録層と支持体との間に、さらに下
塗り層（中間層）を備えていてもよい。
　前記下塗り層としては、主として顔料又は有機中空粒子及び接着剤からなるものが例示
できる。
【００７０】
　前記下塗り層における顔料としては、吸油量の大きいものが好ましく、焼成カオリン、
炭酸マグネシウム、無定型シリカ、珪酸アルミニウム、珪酸マグネシウム、珪酸カルシウ
ム、炭酸カルシウム、尿素－ホルマリン樹脂フィラー、その他の多孔質顔料等が例示でき
る。
　前記有機中空粒子としては、塩化ビニル、塩化ビニリデン、酢酸ビニル、アクリル酸メ
チル、アクリル酸エチル、メタクリル酸メチル、アクリロニトリル及びスチレン等のいず
れかの単量体の単独重合体又は共重合体が例示できる。
【００７１】
　前記下塗り層における接着剤としては、ゼラチン、カゼイン、デンプン及びその誘導体
、メチルセルロース、エチルセルロース、ヒドロキシエチルセルロース、カルボキシメチ
ルセルロース、メトキシセルロース、完全（又は部分）ケン化ポリビニルアルコール、カ
ルボキシ変性ポリビニルアルコール、アセトアセチル変性ポリビニルアルコール、ケイ素
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変性ポリビニルアルコール、アクリルアミド－アクリル酸エチル共重合体、スチレン－無
水マレイン酸共重合体等の水溶性高分子；スチレン－ブタジエン系樹脂、スチレン－アク
リル系樹脂、酢酸ビニル樹脂、アクリル系樹脂等の疎水性高分子が例示できる。
【００７２】
　前記下塗り層の形成方法は、特に限定されず、例えば、上述の感熱記録層の形成方法と
同様でもよい。
【００７３】
　前記感熱記録体は、擦れ、引っかき等による目的外の発色、及び可塑剤による発色記録
の消失を抑制するために、感熱記録層上に保護層を備えていてもよい。
　前記保護層としては、成膜性を有する接着剤、顔料等を主成分とし、任意成分として紫
外線吸収剤を内包したマイクロカプセル、微細化された紫外線吸収剤等を含有するものが
例示でき、このような保護層を備えることで、光による地肌部の黄変や発色記録の褪色が
著しく抑制される。前記保護層には、任意成分として上記のもの以外にも、蛍光染料、滑
剤、着色剤等を含有させてもよい。
　前記保護層としては、印刷適性、朱肉適性、筆記適性等を向上させるものも例示できる
。
【００７４】
　成膜性を有する前記接着剤としては、カルボキシ変性ポリビニルアルコール、アセトア
セチル変性ポリビニルアルコール、ケイ素変性ポリビニルアルコール及びジアセトン変性
ポリビニルアルコール等が例示できる。
　このような接着剤を用いて保護層を形成す場合には、保護層の耐水性をより高めるため
に、さらに架橋剤を用いることが好ましい。前記架橋剤としては、グリオキサール、ジア
ルデヒド澱粉等のジアルデヒド系化合物；ポリエチレンイミン等のポリアミン系化合物；
エポキシ系化合物；ポリアミド樹脂；メラミン樹脂；ホウ酸；ホウ砂；塩化マグネシウム
等が例示できる。
【００７５】
　前記保護層における顔料及び紫外線吸収剤としては、前記混合分散体組成物における顔
料及び紫外線吸収剤と同様のものが例示できる。
【００７６】
　前記保護層における前記接着剤、顔料、紫外線吸収剤、蛍光染料、滑剤、着色剤等の各
成分は、いずれも、一種を単独で用いてもよいし、二種以上を併用してもよい。
【００７７】
　前記保護層の形成方法は、特に限定されず、例えば、上述の感熱記録層の形成方法と同
様でもよい。
　前記保護層を形成するための組成物の塗布量は、乾燥後の塗布量（固形分量）が０．５
～１５ｇ／ｍ２となるようにすることが好ましく、１～８ｇ／ｍ２となるようにすること
がより好ましい。前記塗布量が０．５ｇ／ｍ２以下では、保護層としての機能が発揮され
ず、一方、前記塗布量が１５ｇ／ｍ２以上では、感熱記録体において発色感度が低下する
からである。
【００７８】
　前記感熱記録体は、前記保護層上に、光沢性を向上させる等の目的で、水溶性、水分散
性、電子線硬化性又は紫外線硬化性の樹脂を含む層を備えていてもよい。
【００７９】
　前記感熱記録体は、支持体の裏面側（感熱記録層を備えていない側）に、上記と同様の
保護層を備えていてもよいし、天然ゴム系粘着剤、アクリル樹脂系粘着剤、スチレンイソ
プレンブロックコポリマー又は二液架橋型アクリル樹脂系粘着剤を主成分とする粘着層を
備え、粘着紙の構成とされたものでもよい。
【００８０】
　前記感熱記録体は、前記粘着層を備える場合、保存性を高める目的で、支持体と粘着層
との間に、さらに障壁層を備えていてもよい。
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【００８１】
　前記感熱記録体は、感熱・磁気記録体とするために、支持体の裏面側に磁気記録層を備
えていてもよい。
【００８２】
　前記感熱記録体は、各層の形成後にスーパーカレンダー掛け等の平滑化処理が施されて
いてもよい。
【実施例】
【００８３】
　以下、具体的実施例により、本発明についてさらに詳しく説明する。ただし、本発明は
、以下に示す実施例に何ら限定されるものではない。
【００８４】
＜増感剤微粒子分散体の製造＞
［実施例１］
　攪拌機、コンデンサー及び温度計を備えた１０００ｍｌのＳＵＳ製セパラブルフラスコ
に、１，２－ビス（フェノキシ）エタン（１９．５質量部）及びステアリン酸アミド（花
王社製「脂肪酸アマイドＳ」）（４５．５質量部）を仕込み、９８℃で加熱混融して一体
化させた。得られた混融体の全量に、さらに、ポリビニルアルコール（クラレ社製「ＰＶ
Ａ２１７ＥＥ」）の１０質量％水溶液（５９．８質量部）、ジアルキルスルホコハク酸ナ
トリウム（花王社製「ペレックスＴＲ」、濃度７０質量％）（０．４６質量部）及び水（
１３４．７質量部）を添加し、９８℃までセパラブルフラスコの温度を昇温させ、９８℃
で５分間攪拌（７００ｒｐｍ）を続けた後、前記セパラブルフラスコを取り外し、これに
特殊機化工業社製「Ｔ．Ｋ．ＨＯＭＯＭＩＸＥＲ」を取り付け、高温での乳化中にセパラ
ブルフラスコ内容物からの蒸気の逃げを出来るだけ抑えるために、ポリテトラフルオロエ
チレン製の板で蓋をし、９９～１００℃、回転数１００００ｒｐｍで１．５分間乳化して
、乳化分散体を得た。
　次いで、攪拌機を備えた１０００ｍｌの釜に、氷（３０質量部）、水（１０質量部）、
ポリビニルアルコール（クラレ社製「ＰＶＡ２１７ＥＥ」）の１０質量％水溶液（０．２
質量部）を入れ、釜を氷水で冷却した状態とし、この釜の内容物を攪拌しながらその温度
が３０℃以下になるように注意して、温度が９８℃の前記乳化分散体を全量、釜内に注入
した。この間、注入された前記乳化分散体の冷却速度は、１０℃／分以上の条件を満たし
ていた。注入後、釜の内容物の温度が３０℃以下となるように、さらに２時間攪拌を続け
、増感剤微粒子の結晶化を完結させた。
　次いで、試験篩い器（目開き２０μｍ）で篩別したが、網の目上には、殆ど固形物は残
らなかった。
　以上により、流動性が良好な、ステアリン酸アミドを主成分とする増感剤微粒子分散体
が得られた（取り出し量２８０質量部、固形分濃度２３．５質量％）。この増感剤微粒子
分散体において、増感剤微粒子の平均粒子径は１．５μｍであった。
【００８５】
［実施例２］
　攪拌機、コンデンサー及び温度計を備えた１０００ｍｌのＳＵＳ製セパラブルフラスコ
に、１，２－ビス（フェノキシ）エタン（２４質量部）及びステアリン酸アミド（花王社
製「脂肪酸アマイドＳ」）（５６質量部）を仕込み、９８℃で加熱混融して一体化させた
。得られた混融体の全量に、さらに、ポリビニルアルコール（クラレ社製「ＰＶＡ２０５
」）の１０質量％水溶液（７３．６質量部）、ジアルキルスルホコハク酸ナトリウム（花
王社製「ペレックスＴＲ」、濃度７０質量％）（１．１４質量部）及び（水９１．３６質
量部）を添加し、９８℃までセパラブルフラスコの温度を昇温させ、９８℃で５分間攪拌
（７００ｒｐｍ）を続けた後、前記セパラブルフラスコを取り外し、これに特殊機化工業
社製「Ｔ．Ｋ．ＨＯＭＯＭＩＸＥＲ」を取り付け、高温での乳化中にセパラブルフラスコ
内容物からの蒸気の逃げを出来るだけ抑えるために、ポリテトラフルオロエチレン製の板
で蓋をし、９９～１００℃、回転数１４，０００ｒｐｍで１．５分間乳化して、乳化分散
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　次いで、攪拌機を備えた１０００ｍｌの釜に氷（３０質量部）、水（１０質量部）、ポ
リビニルアルコール（クラレ社製「ＰＶＡ２０５」）の１０質量％水溶液（０．２質量部
）を入れ、釜を氷水で冷却した状態とし、この釜の内容物を攪拌しながらその温度が３０
℃以下になるように注意して、温度が９９～１００℃の前記乳化分散体を全量、釜内に注
入した。この間、注入された前記乳化分散体の冷却速度は、１０℃／分以上の条件を満た
していた。注入後、釜の内容物の温度が３０℃以下となるように、さらに２時間攪拌を続
け、増感剤微粒子の結晶化を完結させた。
　次いで、試験篩い器（目開き２０μｍ）で篩別したが、網の目上には、殆ど固形物は残
らなかった。
　以上により、流動性が良好な、ステアリン酸アミドを主成分とする増感剤微粒子分散体
が得られた（取り出し量２７０質量部、固形分濃度３０．４質量％）。この増感剤微粒子
分散体において、増感剤微粒子の平均粒子径は０．８μｍであった。
【００８６】
［実施例３～８］
　ステアリン酸アミドと混合するその他の増感剤の種類とその使用量を、表１に示すとお
りとした点以外は、実施例２と同様の方法で、増感剤微粒子分散体を製造した。混融一体
化した増感剤の融点を表１に示す。また、得られた増感剤微粒子分散体の流動性、取り出
し量及び固形分濃度、並びに増感剤微粒子の平均粒子径を表２に示す。
【００８７】
【表１】

【００８８】
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【表２】

【００８９】
＜増感剤混融体の製造＞
［比較例１］
　ステアリン酸アミド（花王社製「脂肪酸アマイドＳ」）（７０質量部）に１，２－ビス
（フェノキシ）エタン（３０質量部）を添加し、１００℃まで加熱混融した後、冷却して
、加熱混融物を固化させ、乳鉢を用いてこれを粉砕することで、増感剤混融体を得た。
　次いで、サンドグラインダー（イガラシ機械製造社製「ＴＳＧ４Ｈ型」）の４００ｍｌ
ポットに、得られた増感剤混融体（１０質量部）、ポリビニルアルコール（クラレ社製「
ＰＶＡ２０５」）の１０質量％水溶液（２質量部）、セルロースエーテル（ダウ社製「メ
トセルＥ３」）の１０質量％水溶液（２質量部）、ジアルキルスルホコハク酸ナトリウム
（花王社製「ペレックスＴＲ」、濃度７０質量％）（０．０７質量部）、消泡剤（サンノ
プコ社製「ノプコ１４０７－Ｋ」）の５質量％水溶液（０．２質量部）、及び水（１９質
量部）を仕込み、スパチュラで粉をよく分散水に浸透させた後、２時間放置した。
　次いで、ポットにガラスビーズ（ポッターズ・バロティーニ社製「ＥＧＢ５０１ＭＭ（
ガラスビーズ径０．８５～１．１８ｍｍ）」）（７０質量部）を仕込み、三段羽根を設置
し、回転数を１０５０ｒｐｍとして、ポットジャケットに２０℃の水を循環させながら内
容物の粉砕を開始した。粉砕開始から１時間後、粒径測定装置（島津製作所社製「ＳＡＬ
Ｄ－２０００Ｊ」）を使用して、分散体中の増感剤微粒子の粒子径を測定し、その平均粒
子径が７μｍであることを確認した。しかし、このまま粉砕を継続したところ、粉砕開始
から２時間後に分散体は流動性がなくなり、ムース状となってしまった。
　このように、本発明とは異なる方法では、ステアリン酸アミドを主成分とする増感剤微
粒子分散体を製造できなかった。
【００９０】
［比較例２］
　攪拌機、コンデンサー及び温度計を備えた１０００ｍｌのＳＵＳ製セパラブルフラスコ
に、１，２－ビス（フェノキシ）エタン（２４質量部）及びステアリン酸アミド（花王社
製「脂肪酸アマイドＳ」）（５６質量部）を仕込み、９８℃で加熱混融して一体化させた
。得られた混融体の全量に、さらに、ポリビニルアルコール（クラレ社製「ＰＶＡ２０５
」）の１０質量％水溶液（７３．６質量部）、ジアルキルスルホコハク酸ナトリウム（花
王社製「ペレックスＴＲ」、濃度７０質量％）（１．１４質量部）及び水（９１．３６質
量部）を添加し、９８℃までセパラブルフラスコの温度を昇温させ、９８℃で５分間攪拌
（７００ｒｐｍ）を続けた後、前記セパラブルフラスコを取り外し、これに特殊機化工業
社製「Ｔ．Ｋ．ＨＯＭＯＭＩＸＥＲ」を取り付け、高温での乳化中にセパラブルフラスコ
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内容物からの蒸気の逃げを出来るだけ抑えるために、ポリテトラフルオロエチレン製の板
で蓋をし、９９～１００℃、回転数１４０００ｒｐｍで１．５分間乳化して、乳化分散体
を得た。
　次いで、攪拌機を備えた１０００ｍｌの釜に、水（４０質量部）、ポリビニルアルコー
ル（クラレ社製「ＰＶＡ２０５」）の１０質量％水溶液（０．２質量部）を入れ、釜を冷
却せずに、この釜の内容物を攪拌しながら温度が９８℃の前記乳化分散体を釜内に注入し
た。すると、釜を冷却していなかったため、釜の内容物は温度が６５℃に上昇し、やがて
ムース状となり、撹拌不能となった。このときの前記内容物を顕微鏡（オリンパス社製「
ＢＨ－２」、倍率１０００倍）で観察したところ、針状の巨大結晶が見られ、粒子径が１
μｍ程度の球状物は殆ど観察されず、乳化状態が破壊されていた。この内容物の固形分濃
度は３０．５質量％であった。
　このように、乳化分散体を急冷しなかったことにより、ステアリン酸アミドを主成分と
する増感剤微粒子分散体を製造できなかった。
【００９１】
＜第二の混合分散体の製造＞
［製造例１］
　実施例２で得られた増感剤微粒子分散体（１１０質量部）、４，４’－ジヒドロキシジ
フェニルスルホン（６７質量部）、水（７３質量部）、及び消泡剤（サンノプコ社製「ノ
プコ１４０７－Ｋ」）の５質量％水溶液（０．５質量部）を、サンドグラインダー（イガ
ラシ機械製造社製「ＴＳＧ４Ｈ型」）の１０００ｍｌポットに仕込み、スパチュラで粉を
よく分散水に浸透させた後、２時間放置した。
　次いで、ポットにガラスビーズ（ポッターズ・バロティーニ社製「ＥＧＢ５０１ＭＭ（
ガラスビーズ径０．８５～１．１８ｍｍ）」）（５００質量部）を仕込み、三段羽根を設
置し、回転数を１０００ｒｐｍとして、ポットジャケットに２０℃の水を循環させながら
内容物の粉砕を開始した。粒径測定装置（島津製作所社製「ＳＡＬＤ－２０００Ｊ」）を
使用して、分散体中の第二の微粒子の粒子径を経時的に測定し、粉砕開始から４５分後に
おいて、その平均粒子径が１．０μｍであることを確認した。
　ここで、試験篩い器（目開き２０μｍ）でこの分散体を篩別し、第二の混合分散体を得
た（取り出し量１４０質量部、固形分濃度４０．５質量％）。この第二の混合分散体にお
いて、第二の微粒子の平均粒子径は１．０μｍであった。
【００９２】
［製造例２］
　実施例２で得られた増感剤微粒子分散体（５５質量部）、４，４’－ジヒドロキシジフ
ェニルスルホン（６７質量部）、水（１２８質量部）、及び消泡剤（サンノプコ社製「ノ
プコ１４０７－Ｋ」）の５質量％水溶液（０．５質量部）を、サンドグラインダー（イガ
ラシ機械製造社製「ＴＳＧ４Ｈ型」）の１０００ｍｌポットに仕込み、スパチュラで粉を
よく分散水に浸透させた後、２時間放置した。
　次いで、ポットにガラスビーズ（ポッターズ・バロティーニ社製「ＥＧＢ５０１ＭＭ（
ガラスビーズ径０．８５～１．１８ｍｍ）」）（５００質量部）を仕込み、三段羽根を設
置し、回転数を１０００ｒｐｍとして、ポットジャケットに２０℃の水を循環させながら
内容物の粉砕を開始した。粒径測定装置（島津製作所社製「ＳＡＬＤ－２０００Ｊ」）を
使用して、分散体中の第二の微粒子の粒子径を経時的に測定し、粉砕開始から４５分後に
おいて、その平均粒子径が１．０μｍであることを確認した。
　ここで、試験篩い器（目開き２０μｍ）でこの分散体を篩別し、第二の混合分散体を得
た（取り出し量１４５質量部、固形分濃度３３．５質量％）。この第二の混合分散体にお
いて、第二の微粒子の平均粒子径は１．０μｍであった。
【００９３】
＜第一の混合分散体の製造＞
［製造例３］
　実施例２で得られた増感剤微粒子分散体（１６４．５質量部）、３－Ｎ，Ｎ－ジブチル
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アミノ－６－メチル－７－アニリノフルオラン（５０質量部）、水（３５．５質量部）、
及び消泡剤（サンノプコ社製「ノプコ１４０７－Ｋ」）の５質量％水溶液（０．５質量部
）を、サンドグラインダー（イガラシ機械製造社製「ＴＳＧ４Ｈ型」）の１０００ｍｌポ
ットに仕込み、スパチュラで粉をよく分散水に浸透させた後、２時間放置した。
　次いで、ポットにガラスビーズ（ポッターズ・バロティーニ社製「ＥＧＢ５０１ＭＭ（
ガラスビーズ径０．８５～１．１８ｍｍ）」）（５００質量部）を仕込み、三段羽根を設
置し、回転数を１０００ｒｐｍとして、ポットジャケットに２０℃の水を循環させながら
内容物の粉砕を開始した。粒径測定装置（島津製作所社製「ＳＡＬＤ－２０００Ｊ」）を
使用して、分散体中の第一の微粒子の粒子径を経時的に測定し、粉砕開始から４５分後に
おいて、その平均粒子径が１．０μｍであることを確認した。
　ここで、試験篩い器（目開き２０μｍ）でこの分散体を篩別し、第一の混合分散体を得
た（取り出し量１４５質量部、固形分濃度４０．４質量％）。この第一の混合分散体にお
いて、第一の微粒子の平均粒子径は１．０μｍであった。
【００９４】
［製造例４］
　実施例２で得られた増感剤微粒子分散体（８２．３質量部）、３－Ｎ，Ｎ－ジブチルア
ミノ－６－メチル－７－アニリノフルオラン（５０質量部）、水（１１７．７質量部）、
及び消泡剤（サンノプコ社製「ノプコ１４０７－Ｋ」）の５質量％水溶液（０．５質量部
）を、サンドグラインダー（イガラシ機械製造社製「ＴＳＧ４Ｈ型」）の１０００ｍｌポ
ットに仕込み、スパチュラで粉をよく分散水に浸透させた後、２時間放置した。
　次いで、ポットにガラスビーズ（ポッターズ・バロティーニ社製「ＥＧＢ５０１ＭＭ（
ガラスビーズ径０．８５～１．１８ｍｍ）」）（５００質量部）を仕込み、三段羽根を設
置し、回転数を１０００ｒｐｍとして、ポットジャケットに２０℃の水を循環させながら
内容物の粉砕を開始した。粒径測定装置（島津製作所社製「ＳＡＬＤ－２０００Ｊ」）を
使用して、分散体中の第一の微粒子の粒子径を経時的に測定し、粉砕開始から４５分後に
おいて、その平均粒子径が１．０μｍであることを確認した。
　ここで、試験篩い器（目開き２０μｍ）でこの分散体を篩別し、第一の混合分散体を得
た（取り出し量１５０質量部、固形分濃度３０．０質量％）。この第一の混合分散体にお
いて、第一の微粒子の平均粒子径は１．０μｍであった。
【００９５】
＜染料の湿式粉砕分散体の製造＞
［製造例５］
　サンドグラインダー（イガラシ機械製造社製「ＴＳＧ４Ｈ型」）を使用して、スルホン
変性ポリビニルアルコール（日本合成化学工業社製「ゴーセランＬ－３２６６（５質量％
水溶液）」）
（４５質量部）中で、３－Ｎ，Ｎ－ジブチルアミノ－６－メチル－７－アニリノフルオラ
ン（３０質量部）を粉砕し、染料微粒子の平均粒子径が１．０μｍである分散体を得た。
さらに、これを試験篩い器（目開き２０μｍ）で篩別して、染料の湿式粉砕分散体を得た
。
【００９６】
＜顕色剤の湿式粉砕分散体の製造＞
［製造例６］
　サンドグラインダー（イガラシ機械製造社製「ＴＳＧ４Ｈ型」）を使用して、セルロー
スエーテル（ダウ社製「メトセルＥ３」）の５質量％水溶液（４５質量部）中で、４，４
’－ジヒドロキシジフェニルスルホン（３０質量部）を粉砕し、顕色剤微粒子の平均粒子
径が１．０μｍである分散体を得た。さらに、これを試験篩い器（目開き２０μｍ）で篩
別して、顕色剤の湿式粉砕分散体を得た。
【００９７】
＜顔料分散液の製造＞
［製造例７］
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　ホモディスパー（特殊機化工業社製「ＴＫホモディスパーＬ型」）を使用して、　顔料
（軽質炭酸カルシウム、白石カルシウム社製「ユニバー７０」）
（３０質量部）、水（６９質量部）、及びヘキサメタリン酸ソーダの４０質量％水溶液（
１．０質量部）を、回転数５０００ｒｐｍで５分間攪拌し、顔料分散液を得た。
【００９８】
＜混合分散体組成物の製造＞
［実施例９］
　実施例１で得られた増感剤微粒子分散体（１６．２質量部）を水（２．８質量部）で希
釈し、濃度が２０質量％である増感剤分散液（１）を得た。
　次いで、前記増感剤分散液（１）（１９質量部）、製造例５の染料の湿式粉砕分散体（
９．５質量部）、製造例６の顕色剤の湿式粉砕分散体（１９質量部）、製造例７の顔料分
散液（３０質量部）、滑剤分散液であるステアリン酸亜鉛エマルジョン（中京油脂社製「
ハイドリンＺ－７」（濃度３０質量％））（１０．６質量部）、及びポリビニルアルコ－
ル（クラレ社製「ＰＶＡ１０５」）の５質量％水溶液（２１．６質量部）を混合して、混
合分散体組成物を得た。
【００９９】
［実施例１０］
　実施例２で得られた増感剤微粒子分散体（１２．６質量部）を水（６．４質量部）で希
釈し、濃度が２０質量％である増感剤分散液（２）を得た。
　次いで、増感剤分散液（１）（１９質量部）に代えて、この増感剤分散液（２）（１９
質量部）を用いた点以外は、実施例９と同様に混合分散体組成物を得た。
【０１００】
［実施例１１］
　実施例３で得られた増感剤微粒子分散体（１２．６質量部）を水（６．４質量部）で希
釈し、濃度が２０質量％である増感剤分散液（３）を得た。
　次いで、増感剤分散液（１）（１９質量部）に代えて、この増感剤分散液（３）（１９
質量部）を用いた点以外は、実施例９と同様に混合分散体組成物を得た。
【０１０１】
［実施例１２］
　実施例４で得られた増感剤微粒子分散体（１２．６質量部）を水（６．４質量部）で希
釈し、濃度が２０質量％である増感剤分散液（４）を得た。
　次いで、増感剤分散液（１）（１９質量部）に代えて、この増感剤分散液（４）（１９
質量部）を用いた点以外は、実施例９と同様に混合分散体組成物を得た。
【０１０２】
［実施例１３］
　実施例５で得られた増感剤微粒子分散体（１２．６質量部）を水（６．４質量部）で希
釈し、濃度が２０質量％である増感剤分散液（５）を得た。
　次いで、増感剤分散液（１）（１９質量部）に代えて、この増感剤分散液（５）（１９
質量部）を用いた点以外は、実施例９と同様に混合分散体組成物を得た。
【０１０３】
［実施例１４］
　実施例６で得られた増感剤微粒子分散体（１２．６質量部）を水（６．４質量部）で希
釈し、濃度が２０質量％である増感剤分散液（６）を得た。
　次いで、増感剤分散液（１）（１９質量部）に代えて、この増感剤分散液（６）（１９
質量部）を用いた点以外は、実施例９と同様に混合分散体組成物を得た。
【０１０４】
［実施例１５］
　実施例７で得られた増感剤微粒子分散体（１２．６質量部）を水（６．４質量部）で希
釈し、濃度が２０質量％である増感剤分散液（７）を得た。
　次いで、増感剤分散液（１）（１９質量部）に代えて、この増感剤分散液（７）（１９
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質量部）を用いた点以外は、実施例９と同様に混合分散体組成物を得た。
【０１０５】
［実施例１６］
　実施例８で得られた増感剤微粒子分散体（１２．６質量部）を水（６．４質量部）で希
釈し、濃度が２０質量％である増感剤分散液（８）を得た。
　次いで、増感剤分散液（１）（１９質量部）に代えて、この増感剤分散液（８）（１９
質量部）を用いた点以外は、実施例９と同様に混合分散体組成物を得た。
【０１０６】
［実施例１７］
　製造例１で得られた第二の混合分散体（２８．４質量部）を水（０．１質量部）で希釈
し、第二の混合分散液を得た。
　次いで、前記第二の混合分散液（２８．５質量部）、製造例５の染料の湿式粉砕分散体
（９．５質量部）、製造例７の顔料分散液（３０質量部）、滑剤分散液であるステアリン
酸亜鉛エマルジョン（中京油脂社製「ハイドリンＺ－７」（濃度３０質量％））（１０．
６質量部）、及びポリビニルアルコ－ル（クラレ社製「ＰＶＡ１０５」）の５質量％水溶
液（２１．６質量部）を混合して、混合分散体組成物を得た。
【０１０７】
［実施例１８］
　製造例３で得られた第一の混合分散体（１９質量部）を水（９．５質量部）で希釈し、
第一の混合分散液を得た。
　次いで、前記第一の混合分散液（２８．５質量部）、製造例６の顕色剤の湿式粉砕分散
体（１９質量部）、製造例７の顔料分散液（３０質量部）、滑剤分散液であるステアリン
酸亜鉛エマルジョン（中京油脂社製「ハイドリンＺ－７」（濃度３０質量％））（１０．
６質量部）、及びポリビニルアルコ－ル（クラレ社製「ＰＶＡ１０５」）の５質量％水溶
液（２１．６質量部）を混合して、混合分散体組成物を得た。
【０１０８】
［実施例１９］
　製造例４で得られた第一の混合分散体（１９質量部）を水（９．６質量部）で希釈し、
第一の混合分散液を得た。
　次いで、前記第一の混合分散液（２８．６質量部）、製造例２の第二の混合分散体（２
８．４質量部）、製造例７の顔料分散液（３０質量部）、滑剤分散液であるステアリン酸
亜鉛エマルジョン（中京油脂社製「ハイドリンＺ－７」（濃度３０質量％））（１０．６
質量部）、及びポリビニルアルコ－ル（クラレ社製「ＰＶＡ１０５」）の５質量％水溶液
（２１．６質量部）を混合して、混合分散体組成物を得た。
【０１０９】
＜感熱記録体の製造＞
［実施例２０］
　６４ｇ／ｍ２の上質の中性紙の片面に、実施例９の混合分散体組成物を、乾燥後の塗布
量が５ｇ／ｍ２となるように、ワイヤーバーを用いて塗布し、乾燥させることで感熱記録
層を形成し、感熱記録体を得た。この感熱記録体は、最後にスーパーカレンダー処理を行
った。
【０１１０】
［実施例２１～３０］
　実施例９の混合分散体組成物に代えて、実施例１０～１９の混合分散体組成物をそれぞ
れ用いた点以外は、実施例２０と同様に、スーパーカレンダー処理を行った感熱記録体を
得た。
【０１１１】
［比較例３］
　１，２－ビス（フェノキシ）エタン分散体（三光社製「ＫＳ－２３５－Ｓ」、平均粒子
径１．２μｍ、濃度５０質量％）（１．８質量部）、及びステアリン酸アミド分散体（中
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京油脂社製「ハイミクロンＬ－２７１」、平均粒子径０．５μｍ、濃度２５質量％）（８
．２質量部）を混合した。さらに、この混合物に水（５．２質量部）を加えて希釈し、濃
度が２０質量％である混合増感剤分散液を得た。
　次いで、増感剤分散液（１）（１９質量部）に代えて、上記で得られた混合増感剤分散
液（１９質量部）を用いた点以外は、実施例９と同様に、比較用の混合分散体組成物を得
た。
　次いで、実施例９の混合分散体組成物に代えて、上記で得られた比較用の混合分散体組
成物を用いた点以外は、実施例２０と同様に、スーパーカレンダー処理を行った比較用の
感熱記録体を得た。
【０１１２】
　以上、ここまでの工程履歴を表３にまとめて示す。
【０１１３】
【表３】

【０１１４】
＜感熱記録体の性能評価＞
　上記の各実施例及び比較例で得られた感熱記録体について、感熱記録体発色試験装置（
大倉電気社製「ＴＨ－ＰＭＤ」）を使用し、感熱ヘッド（ＫＹＯＣＥＲＡ，ＴＹＰＥ　Ｋ
ＪＴ－２５６－８ＭＧＦＩ－ＡＳＨ）１６５３Ωにより、印字電圧２４Ｖ、印字周期０．
９及び１．４ｍｓｅｃの条件で印字試験を行い、下記項目について評価した。結果を表４
に示す。なお、本明細書において、単位「ｍｓｅｃ」は「ミリ秒」を意味する。
【０１１５】
（評価項目）
（１）地肌及び印字濃度
　マクベス濃度計（マクベス社製「ＲＤ－９１８型」）を用いて測定した。
（２）耐湿性
　感熱記録体を温度４０℃、湿度９０％の環境下で２４時間放置した後の地肌及び印字濃
度を、（１）と同じ方法で測定した。
（３）耐熱性
　感熱記録体を温度６０℃の環境下で、湿度を調節することなく、２４時間放置した後の
地肌及び印字濃度を、（１）と同じ方法で測定した。
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【０１１６】
【表４】

【０１１７】
　上記結果から明らかなように、実施例２０～３０の感熱記録体は、初期の印字濃度が十
分に高く、さらに耐湿性及び耐熱性にも優れることが確認された。これら実施例で用いた
増感剤微粒子分散体では、ステアリン酸アミドを主成分とする増感剤微粒子が、それぞれ
の増感剤を単独で微粒子化して用いた場合よりも融点が低下することで、粒子径が大きく
ても溶解性が高く、優れた発色濃度を示した。また、実施例２０及び２１の結果から、増
感剤微粒子の平均粒子径が小さい方が、耐湿性及び耐熱性により優れることも確認された
。
　これに対して、比較例３の感熱記録体は、印字濃度が劣っていた。
【産業上の利用可能性】
【０１１８】
　本発明は、感熱記録体に利用可能である。



(22) JP 6238006 B2 2017.11.29

10

フロントページの続き

(72)発明者  タン　チャンキー
            大阪府茨木市五日市１丁目１０番２４号　三光株式会社　研究所内
(72)発明者  中川　賀斗
            大阪府茨木市五日市１丁目１０番２４号　三光株式会社　研究所内

    審査官  野田　定文

(56)参考文献  特開２００２－１２０４６０（ＪＰ，Ａ）　　　
              特開２００４－０９０５５９（ＪＰ，Ａ）　　　
              特開２００２－１７８６４４（ＪＰ，Ａ）　　　
              特開２００５－０１４３３７（ＪＰ，Ａ）　　　
              特開２００６－０６８９７９（ＪＰ，Ａ）　　　
              特開平０９－０１１６２０（ＪＰ，Ａ）　　　
              特開平０８－２８２１２７（ＪＰ，Ａ）　　　

(58)調査した分野(Int.Cl.，ＤＢ名)
              Ｂ４１Ｍ　　　５／２８　　　－　　　５／４８　　


	biblio-graphic-data
	claims
	description
	overflow

