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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
湿潤剤又は分散剤として使用される付加化合物であって、
（ａ）該付加化合物は、（ｉ）単官能性又は多官能性芳香族エポキシドと（ii）数平均分
子量が４００ｇ／ｍｏｌを超え、１分子当たり、１個の第１級又は第２級アミノ基と少な
くとも４個のエーテル結合酸素を有するポリオキシアルキレンモノアミンとの反応により
得られ、
（ｂ）出発物質中のエポキシド基の９０～１００％が反応しており、
（ｃ）該付加化合物中の芳香族基の重量分率が５０％以下であり、かつ、
（ｄ）該付加化合物は、塩を形成することができるアミノ基を１分子当たり少なくとも１
個含むか、または、該アミノ基が塩を形成していることを特徴とする付加化合物。
【請求項２】
前記多官能性エポキシドにおいて、モル平均で、１分子当たり少なくとも１個のエポキシ
ド基はポリオキシアルキレンモノアミンと反応しており、他の１個以上のエポキシド基は
他のエポキシド反応性化合物と反応していることを特徴とする請求項１記載の付加化合物
。
【請求項３】
前記エポキシド反応性化合物が、飽和もしくは不飽和のカルボン酸及び／又はヒドロキシ
カルボン酸、アルコール、または、第１級もしくは第２級アミンであることを特徴とする
請求項２記載の付加化合物。
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【請求項４】
前記出発物質のエポキシド基の９５％以上が反応していることを特徴とする請求項１～３
のいずれかに記載の付加化合物。
【請求項５】
前記付加化合物が下記式で表されるリン酸とエステル塩を形成していることを特徴とする
請求項１～４のいずれかに記載の付加化合物。
　　　（ＨＯ）3-nＰＯ（ＯＲ1）n

（式中、ｎは１又は２であり、Ｒ1は炭素数５～２０の直鎖状又は分岐状アルキル基、炭
素数６～２６のアリール基又はアラールキル基、数平均分子量が１００～５０００ｇ／ｍ
ｏｌのオキシアルキル化アルコールの残基、少なくとも１個のカルボン酸エステル基を有
し、数平均分子量が４００～５０００ｇ／ｍｏｌである残基、および、少なくとも１個の
ウレタン基を有し、数平均分子量が１００～５０００ｇ／ｍｏｌである残基から選ばれた
置換基を表す）。
【請求項６】
前記エポキシド（ｉ）が、ポリエーテル鎖中にエチレンオキサイド単位及び／又はプロピ
レンオキサイド単位を含むポリオキシアルキレンモノアミン（ii）と反応していることを
特徴とする請求項１～５のいずれかに記載の付加化合物。
【請求項７】
前記エポキシド（ｉ）と前記ポリオキシアルキレンモノアミン（ii）との反応で生成した
第２級アミノ基の１０～５０％が脂肪酸と反応していることを特徴とする請求項１～６の
いずれかに記載の付加化合物。
【請求項８】
（ｉ）単官能性又は多官能性の芳香族エポキシドと（ii）数平均分子量が４００ｇ／ｍｏ
ｌを超え、１分子当たり、１個の第１級又は第２級アミノ基と少なくとも４個のエーテル
結合酸素を有するポリオキシアルキレンモノアミンとを反応させて、出発物質中のエポキ
シド基の９０～１００％を反応させることにより、芳香族基の重量分率が５０％以下であ
り、かつ、塩を形成することができるアミノ基を１分子当たり少なくとも１個有する付加
化合物を得る工程、および、該付加化合物を塩に変換する任意の工程とを含むことを特徴
とする湿潤剤又は分散剤として使用される付加化合物の製造方法。
【請求項９】
前記付加化合物が下記式で表されるリン酸とエステル塩を形成していることを特徴とする
請求項８記載の付加化合物の製造方法。
　　　（ＨＯ）3-nＰＯ（ＯＲ1）n

（式中、ｎは１又は２であり、Ｒ1は炭素数５～２０の直鎖状又は分岐状アルキル基、炭
素数６～２６のアリール基又はアラールキル基、数平均分子量が１００～５０００ｇ／ｍ
ｏｌのオキシアルキル化アルコールの残基、少なくとも１個のカルボン酸エステル基を有
し、数平均分子量が４００～５０００ｇ／ｍｏｌである残基、および、少なくとも１個の
ウレタン基を有し、数平均分子量が１００～５０００ｇ／ｍｏｌである残基から選ばれた
置換基を表す）。
【請求項１０】
請求項１～７のいずれかに記載の付加化合物を含んでなる湿潤剤。
【請求項１１】
請求項１～７のいずれかに記載の付加化合物を含んでなる分散剤。
【請求項１２】
請求項１０記載の湿潤剤を使用して顔料及び／又は充填剤を塗料中に分散させる方法。
【請求項１３】
請求項１１記載の分散剤を使用して顔料及び／又は充填剤を塗料中に分散させる方法。
【請求項１４】
前記顔料及び／又は充填剤が前記付加化合物で被覆されていることを特徴とする請求項１
２記載の分散方法。
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【請求項１５】
前記顔料及び／又は充填剤が前記付加化合物で被覆されていることを特徴とする請求項１
３記載の分散方法。
【請求項１６】
請求項１～７のいずれかに記載の付加化合物で被覆した顔料。
【請求項１７】
請求項１～７のいずれかに記載の付加化合物で被覆した充填剤。
【請求項１８】
顔料、バインダ、および請求項１～７のいずれかに記載の付加化合物とを含むことを特徴
とする顔料ペースト。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、顔料用及び填剤用の湿潤剤及び分散剤として機能する、エポキシドと特定の
アミンとの付加化合物（反応生成物）及びその塩に関する。本発明は、更に、該付加化合
物を製造する方法、有機系または水性系中の有機または無機顔料、充填剤用の湿潤剤及び
分散剤としての該付加化合物の用途、および、液体系へ混合することを目的とした該分散
剤で被覆した粉末状又は繊維状固体に関する。
【背景技術】
【０００２】
　上記付加化合物は、濃縮顔料（顔料ペースト）の製造、ならびにバインダ、塗料、プラ
スチック及びポリマー混合物中の固体粒子の安定化に特に好適である。付加化合物はこの
ような系の粘度を低下させ、流れ特性及び貯蔵安定性を改善するとともに、色の濃度を高
める。
【０００３】
　固体を液体媒体へ混和させるには大きな機械的力が必要である。分散に要する力を低下
させ、固体粒子の凝集を防止するために系に供給する総エネルギーを最小限にし、かつ、
分散時間を最少にするために、分散剤を使用するのが普通である。このような分散剤は一
般にアニオン系、カチオン系又は中性の界面活性物質である。この界面活性物質は、その
少量を固体に直接塗付するか、分散媒体に添加する。分散操作により凝集固体が一次粒子
へ完全に解凝集した後であっても、再凝集が起こって、分散操作の一部あるいは全部が無
駄になる場合があることもよく知られている。不適切な分散の結果又は再凝集の結果、例
えば液体系の粘度上昇、塗料及び塗膜の色ずれと光沢喪失、プラスチックの機械的強度低
下などの不都合が生じる。
【０００４】
　現在、多くの種類の化合物が顔料及び充填剤用分散剤として用いられている。特許文献
１には、多くの特許文献に記載の化合物が概説されている。レシチン、脂肪酸及びその塩
、およびアルキルフェノールエトキシレート等の低分子量の非常に単純な化合物に加えて
、複雑な構造の化合物も分散剤として用いられている。
【０００５】
　一連の湿潤剤及び分散剤にはエポキシドの反応生成物も含まれる。例えば、モノエポキ
シドとアミノイミダゾリンの反応生成物が知られている（特許文献２および３参照）。特
許文献２は、イミダゾリン基を含むアミンとモノ又はポリエポキシドとの反応生成物の分
散剤としての用途を記載している。特許文献２および３は、エポキシ－アミン付加物分野
における現行の技術水準を示すものと認められる。
【０００６】
　ノボラック型のポリエポキシドと脂肪族、芳香族及び／又は複素環式の低分子量アミン
との混合物が、主として有機媒体中の顔料の分散剤として使用できることも知られている
（特許文献４及び５参照）。
【０００７】
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　（ポリ）エポキシドはバインダの構成成分として以前から周知である。このような化合
物はアミン硬化剤と接触して硬化することが多い。エポキシ樹脂の硬化剤として、特定の
アミン又はアミン－エポキシド付加物がこの分野における多くの最近の刊行物に記載され
ている。例えば、芳香族ポリエポキシドとポリオキシアルキレンアミンとを、当量比（エ
ポキシ当量：アミン当量）１：０．１～１：０．２８で反応させて得られる自己分散型硬
化性エポキシ樹脂が知られている（特許文献６参照）。しかし、該エポキシ樹脂はエポキ
シド基含有量がかなり多く、得られる顔料濃縮液の貯蔵安定性が悪くなるので湿潤剤及び
分散剤としては適さない。類似化合物が水性乳化剤として知られている（特許文献７及び
８参照）。エポキシドとポリオキシアルキレンアミン、さらに、アクリル酸エステルをＭ
ｉｃｈａｅｌ反応させて得た架橋剤が知られている（特許文献９および１０）。これら化
合物は架橋剤成分として機能することが意図されているので、架橋基の密度が高く、従っ
て分散剤としての用途には適さない。エポキシ樹脂とアミン－エポキシド付加物との反応
生成物である自己乳化型硬化性エポキシ樹脂も知られているが（特許文献１１参照）、上
記と同様の制約がある。上記アミン－エポキシド付加物は、ポリエポキシドとほぼ化学量
論量のポリオキシアルキレンジアミンとの反応生成物である。ポリオキシアルキレンジア
ミンは特許文献１２でも変性剤として用いられている。特許文献１３～１５には易水分散
性変性アミン付加物が開示されている。ポリオキシアルキレンアミン（Ｈｕｎｔｓｍａｎ
　ＣｏｒｐｏｒａｔｉｏｎからＪｅｆｆａｍｉｎｅの商標名で販売）がアミン硬化剤とし
て使用されている。しかし今日に至るまで、遊離エポキシド基を含まない、エポキシドと
ポリオキシアルキレンアミンとの特定の付加物に基づく湿潤剤及び分散剤に関する記載は
見当たらない。
【０００８】
　特許文献１６は、環当たり少なくとも２個のエポキシド基を含むエポキシドと脂肪族ポ
リオールとの反応生成物を乳化剤として記載している。提案された化合物は、塩形成可能
な窒素原子を含んでいないので、顔料及び充填剤に対して低い親和性しか示さない。
【０００９】
　上記分散剤全てに共通する特徴は、それぞれが狭い分野での用途のために開発されたの
で、特に、極性に大きな相異がある系でのこれら分散剤の併用は、制限され特殊な場合に
限られる。
【００１０】
　主に建築用塗料業界で装飾用水性塗料又は溶媒もしくは共溶媒を含むエマルジョン塗料
の着色に用いられる顔料ペーストを意味する所謂万能着色ペーストには、湿潤剤及び分散
剤として、アルキルフェノールエトキシレート及び／又はそのリン酸エステルが長い間用
いられてきた。分散剤として用いられる上記エポキシド付加物とは対照的に、これら化合
物は、使用するバインダとの相溶性が広い点で区別される。しかし、これら化合物は環境
毒性の面で問題が指摘され、国によっては既にその使用がかなり制約されている。
【００１１】
　アルキルフェノールエトキシレートに変えて、脂肪族アルコールエトキシレート及び／
又はその燐酸エステルが着色ペーストの製造に使用されている。しかし、アルキルフェノ
ールエトキシレートの優れた顔料安定化効果は、多くの場合、脂肪族アルコールエトキシ
レートでは達成されない。その上、脂肪族アルコールエトキシレートは泡を安定化する傾
向があるなどの悪い副作用を示す。
【００１２】
　上記脂肪族アルコールエトキシレート及びその誘導体の他に、ブロック共重合体リン酸
エステルとその塩（特許文献１７～１８参照）及びスチレン酸化物含有ポリアルキレンオ
キサイド（特許文献１９～２０参照）も分散剤として使用されている。しかし、これらの
化合物もまた、特定のバインダ系との相溶性が劣り、顔料ペースト製造時に泡の問題も生
じる。
【００１３】
【特許文献１】ＥＰ－Ａ－０３１８９９９
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【特許文献２】ＵＳ５，１２８，３９３
【特許文献３】ＵＳ４，７１０，５６１
【特許文献４】ＤＥ－Ａ－３６２３２９６
【特許文献５】ＤＥ－Ａ－３６２３２９７
【特許文献６】ＵＳ６，５０６，８２１
【特許文献７】ＵＳ３，９４５，９６４
【特許文献８】ＵＳ４，４８５，２２９
【特許文献９】ＵＳ４，０５１，１９５
【特許文献１０】ＥＰ－Ａ－０２４５５５９
【特許文献１１】ＷＯ９６／２０９７１
【特許文献１２】ＤＥ－Ａ－４３０９６３９
【特許文献１３】ＥＰ－Ａ－００００６０５
【特許文献１４】ＤＥ２３３２１７７
【特許文献１５】ＧＢ－Ａ－１４０８１０５
【特許文献１６】ＥＰ－Ａ－７４７４１３
【特許文献１７】ＤＥ１００２９６４８
【特許文献１８】ＵＳ２００２０１１１８３Ａ１
【特許文献１９】ＤＥ１９９４０７９７
【特許文献２０】ＥＰ－Ａ－１０７８９４６
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【００１４】
　従って本発明の主たる目的は、公知分散剤の上記欠点を解消し、顔料又は充填剤（充填
材）を効果的に安定化させる一方、顔料を練り込んだ塗料、ペースト又はポリマー製剤の
粘度を、高充填量であっても加工が可能なレベルまで低下させる分散剤を提供することで
ある。同時に、特に顔料ペースト及び充填剤ペーストの場合、これらの系を多くの異なる
バインダや塗料に使用できるようにするには、幅広い相溶性が必要である。係るペースト
は、長油アルキッド系装飾用塗料などの非極性バインダだけでなく、水性エマルジョン塗
料などの極性バインダにも使用できなくてはならない。更に、本発明の分散用添加剤は、
ペースト又はそのペーストを用いて調製されるバインダを互いに混合しても凝集が生じな
いことが必要である。
【課題を解決するための手段】
【００１５】
　驚くべきことに、芳香族を含むエポキシドと特定アミンの付加化合物及び／又はそのリ
ン酸エステル塩は上記要件を満たすことが分かった。
【００１６】
　従って、本発明は、湿潤剤又は分散剤として使用される付加化合物であって、
（ａ）該付加化合物は、（ｉ）単官能性又は多官能性芳香族エポキシドと（ii）数平均分
子量が４００ｇ／ｍｏｌを超え、１分子当たり、１個の第１級又は第２級アミノ基と少な
くとも４個のエーテル結合酸素を有するポリオキシアルキレンモノアミンとの反応により
得られ、
（ｂ）出発物質中のエポキシド基の９０～１００％が反応しており、
（ｃ）該付加化合物中の芳香族基の重量分率が５０％以下であり、かつ、
（ｄ）該付加化合物は、塩を形成することができるアミノ基を１分子当たり少なくとも１
個含むか、または、塩を形成していることを特徴とする付加化合物を提供する。
　上記付加化合物の混合物も、湿潤剤及び分散剤として好適である。
【発明の効果】
【００１７】
　本発明の付加化合物は、単官能性又は多官能性芳香族エポキシドと特定のポリオキシア
ルキレンモノアミンとの反応生成物である。出発物質中のエポキシド基の９０～１００％
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が反応しているので、顔料及び充填剤を分散媒中に安定に分散させる効果、充填量が多い
場合であっても分散液の粘度を加工可能な程度まで低下させる効果、幅広い相溶性を示し
分散室の凝集を防止する効果などに優れている。
【発明を実施するための最良の形態】
【００１８】
　多官能性エポキシドの場合には、モル平均で、１分子当たり少なくとも１個のエポキシ
ド基をポリオキシアルキレンモノアミンと反応させ、１個以上の他のエポキシド基を別の
エポキシド反応性化合物と反応させるのが好ましい。これにより、本発明の湿潤剤及び分
散剤の特性を変化させ、使用目的に最も適うように調整することができる。前記他のエポ
キシド基は、飽和もしくは不飽和のカルボン酸及び／又はヒドロキシカルボン酸、アルコ
ール、又は、第１級もしくは第２級アミンと反応させることができる。
【００１９】
　ポリオキシアルキレンモノアミンのみと反応する２個以上のエポキシド基を持つエポキ
シド（ポリエポキシド）のみならず、ポリオキシアルキレンモノアミン及び他の反応物の
両方と反応するポリエポキシドにおいても、エポキシド基のモル数は、常に、エポキシド
基と反応する基（例えばアミノ基、又は、アミノ基と例えばカルボキシル基との混合物）
のモル数以下である必要がある。従って、本発明の付加化合物のエポキシド当量は理論的
には無限大に近づくことが好ましく、このため、全てのエポキシド基を反応させるのがよ
い。出発物質の９５％を超えるエポキシド基を反応させるのが好ましい。
【００２０】
　特に好ましい態様において、本発明の付加化合物は、下記一般式：
　　　（ＨＯ）3-nＰＯ（ＯＲ1）n

（式中、ｎは１又は２であり、Ｒ1は炭素数５～２０の直鎖状又は分岐状アルキル基、炭
素数６～２６のアリール基又はアラールキル基、数平均分子量が１００～５０００ｇ／ｍ
ｏｌのオキシアルキル化アルコールの残基、少なくとも１個のカルボン酸エステル基を持
ち数平均分子量が４００～５０００ｇ／ｍｏｌの残基、および、少なくとも１個のウレタ
ン基を持ち数平均分子量が１００～５０００ｇ／ｍｏｌの残基から選ばれた置換基をあら
わす）
で表されるリン酸のエステル塩の形であるのが好ましい。
【００２１】
　このリン酸エステル中のＲ1は、本発明の好ましい態様の分散剤の必須構成成分であり
、少なくとも１個のエーテル結合酸素（－Ｏ－）、１個のカルボン酸エステル基（－ＣＯ
Ｏ－）または１個のウレタン基（－ＮＨＣＯＯ－）を有する基、または、炭素数５以上の
アルキル、アリール又はアラールキル基であることを特徴とする。Ｒ1残基の数平均分子
量Ｍｎは、１００～２００００ｇ／ｍｏｌ、好ましくは１００～５０００ｇ／ｍｏｌであ
り、水素原子の一部はハロゲン原子で置換されていてもよい。更に、Ｒ1残基は、塩形成
に対して不活性な基、例えば、カルボキシアミド基（－ＮＨＣＯ－）、不活性二重結合、
又はウレア基（－ＮＨＣＯＮＨ－）などを含んでいてもよい。Ｒ1は、好ましくは、オキ
シアルキル化モノアルコール及び／又はカルボン酸エステル含有モノアルコールの残基で
ある。そのようなＲ1残基の分子量は、好ましくは２００～５０００ｇ／ｍｏｌの範囲で
ある。この範囲を超えたり下回ると、付加生成物の効果が低下する。また、これより大き
い分子量の残基は調製が困難であり、通常は市販品を入手することはできない。Ｒ1残基
の特に好ましい分子量は３００～２５００ｇ／ｍｏｌである。この分子量範囲内の残基を
有する付加化合物は製造および加工が容易で、効果も高い。最も好ましいのは、オキシア
ルキル化又はカルボン酸エステル含有モノアルコール、又は、カルボン酸エステルを含む
オキシアルキル化モノアルコールの残基であって、その平均分子量が３００～２５００ｇ
／ｍｏｌであるＲ1残基を有するリン酸エステルである。
【００２２】
　上記のようなＲ1残基を選択すると、分散用剤が多種のバインダとの適切な相溶性を有
する。
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【００２３】
　本発明の付加化合物の塩形成に用いられるリン酸エステルの合成方法は、例えば、Ｈｏ
ｕｂｅｎ－Ｗｅｙｌ“Ｍｅｔｈｏｄｅｎ　ｄｅｒ　ｏｒｇａｎｉｓｃｈｅｎ　Ｃｈｅｍｉ
ｅ”ＶｏｌｕｍｅＸＩＩ／２，４ｔｈ　ｅｄｉｔｉｏｎ，ｐ．１４３ｆｆに記載されてい
る。
【００２４】
　塩形成率（ここでは、酸当量とアミン当量の比を示すものとする）は、好ましくは０．
１～１であり、特に好ましくは０．５～１である。この範囲であると、上記付加化合物は
種々のバインダや固体に対して最も広い有用性を示す。分散させる固体によっては、上記
範囲より高いまたは低い塩形成率の付加化合物でも使用できる。例えば、酸性グレードの
カーボンブラックを分散させる場合、塩基性基を過剰に有している、すなわち、エポキシ
ド－ポリオキシアルキレンアミン付加物が対応するリン酸エステルにより完全には塩に変
換されていない、分散性に優れた塩形成成分を用いることができる。塩に完全には変換さ
れていない付加化合物の他に、場合によっては、例えば、分散される固体自身が塩基性の
場合、アミン当量に対して過剰な酸を有する付加化合物を使用するのが賢明である。
【００２５】
　使用する化合物全量の最大２０％まで、カルボキシル基及び／又はリン酸基を有する酸
性ポリ（メタ）アクリレートを塩形成成分として用いることもできる。
【００２６】
　本発明の付加化合物を塩に変換するほかに、アミノ基を第４級の形態にすることもでき
る。第４級化は、例えばアルキル又はアラールキルハライドを、ハロカルボン酸エステル
又はエポキシドと共に用いて、当業者に周知の方法で行うことができる。このような態様
は、例えば、アミノ基又は酸性基が、顔料濃縮液が混入されるバインダ系を崩壊させる可
能性のある場合に好ましい。
【００２７】
　本発明の好ましい一態様において、付加化合物は、多価フェノールのポリグリシジルエ
ーテルとポリエーテル鎖中にエチレンオキサイド単位及び／又はプロピレンオキサイド単
位を含むポリオキシアルキレンアミンとの反応生成物、及び、そのリン酸エステル塩であ
る。多価フェノール系の付加化合物は多くのバインダとの相溶性が優れているので好まし
い。
【００２８】
　多価フェノールの具体例は、WO９６／２０９７１（１６頁１５行～１７頁１８行）に記
載されている。
【００２９】
　WO９６／２０９７１の７頁２２行～１０頁１７行に記載されているように、ポリオキシ
アルキレンアミンは、第１級及び／又は第２級アミノ基を有する一方、構造単位としてア
ルキレンオキサイドの反応生成物を含む化合物である。使用可能なアルキレンオキサイド
は、例えば、エチレンオキサイド、プロピレンオキサイド、ブチレンオキサイド及びスチ
レンオキサイドから選ばれた少なくとも１種の化合物である。上記の定義によれば、ポリ
オキシアルキレンモノアミンとは、平均して１分子当たり、ただ１つの第１級又は第２級
アミノ基を持つポリオキシアルキレンアミンである。
【００３０】
　本発明の特に好ましい態様において、付加化合物は、ビスフェノールAエポキサイドと
、ポリエーテル鎖中にエチレンオキサイド単位及び／又はプロピレンオキサイド単位を含
むポリオキシアルキレンアミンとの反応生成物およびそのリン酸エステル塩である。ビス
フェノールAエポキサイド系の付加化合物は多くのバインダとの相溶性が優れているので
好ましい。
【００３１】
　本発明の特に好ましい他の態様において、付加化合物は、ノボラックと、ポリエーテル
鎖中にエチレンオキサイド単位及び／又はプロピレンオキサイド単位を含むポリオキシア
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ルキレンアミンとの反応生成物およびそのリン酸エステル塩である。このようは付加化合
物及びその塩も種々のバインダ系との優れた相溶性を示す。
【００３２】
　ポリオキシアルキレンアミンの特に好適な代表例としては、当業者に周知であるHｕｎ
ｔｓｍａｎ社製のＪｅｆｆａｍｉｎｅ（以前は、Ｔｅｘａｃｏ社が製造販売）、又は、異
なる種々のＪｅｆｆａｍｉｎｅの混合物が挙げられる。得られる顔料ペーストの粘度を極
めて顕著に低下させることができる。
【００３３】
　本発明の特に好ましい他の態様において、付加化合物は、ポリエポキシドを第１級アミ
ノ基を有するポリオキシアルキレンアミンと反応させ、次いで、形成された第２級アミノ
基の１０～５０％をステアリン酸などの脂肪酸と反応させて得た化合物である。このよう
な付加化合物の中で特に好ましい代表例は、オレイン酸、リノール酸、リノレン酸等の不
飽和脂肪酸を多く含む付加化合物である。この種の化合物はアルキド系のバインダなどに
混入することができ、多くのバインダとの相溶性が優れている。
【００３４】
　第１級アミノ基を有するポリオキシアルキレンアミンを使用する場合、エポキシド基と
の反応後でもよいが好ましくは反応前に、Ｍｉｃｈａｅｌ反応などによりアミノ基をアク
リル酸エステルにより変性してもよい。第１級アミノ基をエポキシド基との反応前に変性
する場合、Ｍｉｃｈａｅｌ反応だけを行って第２級アミノ基にするのが一般的である。
【００３５】
　更に、第１級アミノ基を有するポリオキシアルキレンアミンを用いる場合、エポキシド
との反応後に生成する第２級アミノ基をモノイソシアネートと反応させ、対応するウレア
誘導体にすることができる。
【００３６】
　ポリオキシアルキレンモノアミンを使用するのが好ましいが、これに加えて、１分子当
たり２個以上のアミノ基を有するポリオキシアルキレンアミンを少量用いることもできる
。このようなポリオキシアルキレンアミンを用いることにより、本発明の付加化合物の分
子量大きくすることができるので、特定の用途にとって好ましい。１分子当たり２個以上
のアミノ基を有するポリオキシアルキレンアミンは、反応混合物に不可逆的架橋が生じな
い程度に使用する。
【００３７】
　本発明の付加化合物及びそのリン酸エステル塩は溶媒なしで、あるいは、適当な溶媒、
より好ましくは水又は非揮発性担体物質に含有させて湿潤剤及び分散剤として使用される
。
【００３８】
　本発明は、湿潤剤及び分散剤としての使用に適した付加化合物を製造する方法をも提供
する。該製造方法は、（ｉ）単官能性又は多官能性の芳香族エポキシドと（ii）数平均分
子量が４００ｇ／ｍｏｌを超え、１分子当たり、１個の第１級又は第２級アミノ基と少な
くとも４個のエーテル結合酸素を有するポリオキシアルキレンモノアミンとを反応させて
、出発物質中のエポキシド基の９０～１００％を反応させることにより、芳香族基の重量
分率が５０％以下であり、かつ、塩を形成することができるアミノ基を１分子当たり少な
くとも１個有する付加化合物を得る工程、および、該付加化合物を塩に変換する任意の工
程とを含むことを特徴とする。
【００３９】
　分散剤は、最終製品に要求される粘度に従って、反応基に対して不活性な有機溶媒を用
いて製造することも、溶媒を使用せずに製造することもできる。反応は、変性及び／又は
未変性エポキシドをまず仕込み、次いで、変性及び／又は未変性ポリオキシアルキレンア
ミン又はこれらの混合物を素早く加える方法、あるいは、その逆の方法により行うことも
できる。その後に、上記した変性を更に行うこともできる。必須ではないが、最終反応工
程として、リン酸エステルと反応させて塩を生成させることが好ましい。また、使用した
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溶媒を後で除去してもよいし、他の溶媒又は担体物質で置換してもよい。
【００４０】
　必要に応じて、当業者に周知の酸性又は塩基性触媒を用いてエポキシド基とアミノ基と
の反応速度を調整してもよい。
【００４１】
　エポキシド基とポリオキシアルキレンアミンのアミン基との反応における転化率は、Ｎ
ＭＲ測定又はＨＰＬＣ測定などによってモニターできる。
【００４２】
　本発明の分散剤は、公知の分散剤の使用方法と同様にして使用することができる。分散
剤は単独、または、バインダと共に使うこともできる。ポリオレフィンに用いる場合には
、分散剤とともに、担体物質として例えば、対応する低分子量ポリオレフィンを用いるの
が好ましい。
【００４３】
　本発明の反応生成物（付加化合物）を分散剤や分散安定剤として使用する他に、粉末状
又は繊維状固体を本発明の反応生成物で被覆してもよい。有機又は無機固体の被覆はＥＰ
－Ａ－０２７０１２６などに記載されている周知の方法で行うことができる。溶媒又はエ
マルジョン媒体は除去してもよいし、混合物中に残してペーストにしてもよい。更に、ペ
ーストはバインダ成分、及び他の補助剤や添加剤を含んでもよい。特に、顔料の場合、顔
料表面の被覆は、顔料の合成中又は合成後に例えば顔料の懸濁液に本発明の反応生成物を
加えるか、顔料の仕上げ中又は仕上げ後に行うことができる。
【００４４】
　前処理した顔料は、未処理の顔料に比較してバインダへの混入が容易になるとともに、
粘度特性、凝集特性及び光沢特性が向上するという点で優れている。
【００４５】
　粉末状及び繊維状固体の被覆剤としての上記用途に加えて、本発明の分散剤を合成樹脂
の粘度低下剤や相溶剤として用いることもできる。このような合成樹脂の例としては、充
填剤及び繊維を多量に含む不飽和ポリエステル樹脂から成る、シートモールディングコン
パウンド（SMC）やバルクモールディングコンパウンド（BMC）として知られている系が挙
げられる。これらの製造と加工については、例えば、DE－A－３６４３００７に記載され
ている。高剛性、良好な表面特性及び難燃性を得るには（Ａｌ（ＯＨ）3やMｇ（OH）2な
どの充填剤を用いる場合）、これらの系に多量の充填剤や繊維を混入する必要があるが、
そのようにすると、ＳＭＣやＢＭＣ混合物の粘度を大きく増加させ、繊維の濡れなどに問
題が生じる。ＳＭＣ及びＢＭＣ合成樹脂混合物に伴うもう一つの問題は、加工時の収縮を
減らすために、これらの混合物にポリスチレン（ＰＳ）をしばしば加えることである。ポ
リスチレンは不飽和ポリエステル樹脂と相溶せず、これら成分は分離する。本発明の付加
化合物を用いることにより、樹脂／充填剤混合物の粘度を大きく下げることができ、その
結果、充填率を高くすることができる。これは、機械的性質、表面特性、および、Ａｌ（
ＯＨ）3又はMｇ（OH）2を用いる場合には難燃性の点で好ましい。ポリスチレン充填ＳＭ
Ｃ又はＢＭＣ混合物を使用する場合、本発明の付加化合物を用いると、その効果的な分散
特性によりポリスチレンと不飽和ポリエステル樹脂が相溶化し、混合物の貯蔵安定性およ
び加工信頼性が向上する。
【００４６】
　本発明の分散剤は、分散させる固体に対して好ましくは０．５～１００重量％使用する
。特定の固体を分散する場合には、これより多い分散剤を必要とする場合もある。
【００４７】
　分散剤の量は、基本的には、分散される固体の表面積に依存する。例えば、カーボンブ
ラックに必要な分散剤の量は、TｉＯ2などに必要な量より多い。顔料又は充填剤の例は、
EP―A－０２７０１２６に記載されている。他の例としては、例えば、ジケトピロロピロ
ール類などの有機顔料分野で新しく開発されたもののほかに、純鉄又は混合酸化物系の磁
性顔料がある。更に、炭酸カルシウム、酸化カルシウムなどの鉱物充填剤および水酸化ア
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の艶消剤も効果的に分散、安定化させることができる。
【００４８】
　本発明を、以下に実施例を挙げて更に説明する。特に記載のない限り、部およびパーセ
ントは重量基準である。分子的に均一でない化合物の場合、記載した分子量は数平均分子
量である。
【００４９】
実施例１
　２０部のＥｐｉｋｏｔｅ　１００１と、４４部のＪｅｆｆａｍｉｎｅ　Ｍ　１０００と
を混合し、この混合物を窒素雰囲気中、１４０℃で約４時間、エポキシド基が核磁気共鳴
（ＮＭＲ）分析などで検出されなくなるまで加熱した。この反応溶液の組成は、エポキシ
ド基の１モル当たり１モルの第１級アミノ基を使うように選んだ。黄色の透明な粘性のあ
る反応溶液が得られた。この生成物は、一定時間後晶出し、過熱状態または適当な溶媒で
希釈して湿潤剤及び分散剤として使用することができた。
　Ｅｐｉｋｏｔｅ　１００１は、Ｓｈｅｌｌ　ＡＧ社の製品で、比較的分子量の大きい固
体のビスフェノールA系エポキシ樹脂である。
【００５０】
実施例２～４
　実施例１の方法と同様にして、別のエポキシドをアミンと反応させた。第１表に、これ
らの実験の概要を示す。本実施例においても、（ポリ）エポキシドとアミンは、アミノ基
およびエポキシド基が当モル比になるように用いた。確実にこの比になるようにするため
に、各（ポリ）エポキシドのエポキシド当量と各アミンのアミン価を測定した。
【００５１】
【表１】

【００５２】
実施例５～１０
　実施例２で得たアミン価（AｍN）が２４ｍｇKOH／ｇの反応生成物３０部を、酸価（Ａ
ｃＮ）が１１２．５ｍｇKＯH／ｇのリン酸モノエステル（ＨＯ）2ＰＯ（ＯＲ1）（Ｒ1＝
ブトキシポリプロピレングリコール）（以下、リン酸エステルＡとする）６．４部と約６
０℃で反応させて塩を形成した。透明で粘性の褐色反応溶液が得られた。この実施例の塩
形成率は１であった。
【００５３】
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【表２】

【００５４】
実施例１１
　実施例２のエポキシド－アミン付加化合物２００部をトール油脂肪酸（酸価：約１９５
ｍｇＫＯＨ／ｇ）２４．６部と混合した。この組成割合では、アミノ基の数はカルボキシ
ル基の数と等しい。この混合物にｐ－トルエンスルホン酸触媒０．４ｇを加え、攪拌しな
がら１６０℃まで加熱した。反応で生成した水は、窒素をゆっくり流しながら反応混合物
から除去した。この反応条件を約３．５時間保った後、反応温度を２００℃まで上げた。
さらに、６．５時間後、反応溶液のアミン価は約１１ｍｇＫＯＨ／ｇのレベルまで下がっ
た（理論的初期値：約２２ｍｇＫＯＨ／ｇ）。すなわち、全アミノ基の約５０％がトール
油脂肪酸のアミド化に消費され、残りのアミノ基は塩を形成していた。黄色みを帯びた褐
色の透明反応溶液が得られた。
【００５５】
実施例１２
　実施例２のエポキシド－アミン付加化合物２００部をアクリル酸ブチル１１．１部とＭ
ｉｃｈａｅｌ反応させた。Ａｎｕｌｌｅｘ　ＢＨＴを０．２５部混合物に加え、反応混合
物中の固体が９９％を超えるまで窒素雰囲気中１００℃で約１２時間攪拌した。残留アク
リル酸ブチルは真空蒸留で除去した。透明で赤黄色の反応生成物が得られた。Ａｎｕｌｌ
ｅｘ　ＢＨＴはＡｒｃｈｉｍｉｃａ社の製品で、遊離基連鎖反応を抑える安定化剤として
作用する。
【００５６】
実施例１３
　実施例１２のＡｍＮが２９．１ｍｇＫＯＨ／ｇである反応生成物２５部を、実施例６の
リン酸エステルＢ６．７部と反応させて塩を形成した。塩形成率は１であった。透明な赤
黄色の反応生成物が得られた。
【００５７】
比較例１４～１６
　比較例１４及び１５では、本発明の付加化合物の優れた効果を示すために、本発明外の
脂肪族エポキシドを用いてエポキシド付加化合物を合成した。比較付加物の場合も、エポ
キシドとアミンの比はアミノ基とエポキシド基が等モル比になるように選んだ。確実にこ
の比になるようにするために、各（ポリ）エポキシドについてエポキシド当量、各アミン
についてアミン価を測定した。
【００５８】
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比較例１４
　実施例１の方法と同様にして、２０部のＧｒｉｌｏｎｉｔ　ＲＶ　１８１４を１２４．
７部のＪｅｆｆａｍｉｎｅ　Ｍ２０７０と反応させた。透明で黄色の反応混合物が得られ
た。Ｇｒｉｌｏｎｉｔ　ＲＶ　１８１４は、Ｅｍｓ　Ｐｒｉｍｉｄ社の製品であり、Ｃ１
３／Ｃ１５アルキルグリシジルエーテルである。
【００５９】
比較例１５
　アミン価（ＡｍＮ）が２３．６ｍｇＫＯＨ／ｇの実施例１４で得た反応生成物３０部を
６．４部のリン酸モノエステルＡと約６０℃で混合した。塩形成率は１であった。透明な
褐色反応混合物が得られた。
【００６０】
比較例１６
　実施例１の方法と同様にして、メタクリル酸グリシジル（Ｍｎ＝１４２ｇ／ｍｏｌ）１
５部を１９７．６部のＪｅｆｆａｍｉｎｅ　Ｍ２０７０と反応させた。少し濁った、無色
から黄色の反応溶液が得られた。
【００６１】
　比較例１７、１８では、エポキシド付加化合物をＤＥ３６２３２９７と同様にして合成
した。ＤＥ３６２３２９７の化合物は、本発明のエポキシド付加化合物と化学的に最も類
似しており、技術の現状を示す。ＤＥ３６２３２９７の化合物は水溶性でなかったり、水
で乳化できないことが多いので、該比較化合物と本発明のリン酸エステルとの塩は、その
後のテストが可能になるように、水溶性又は水乳化性の塩が得られるような方法で形成し
た。
【００６２】
比較例１７
　オレイルアミン２８．２部、アミノプロピルイミダゾール１２．６部、サリチル酸（触
媒）１．４ｇを溶媒としての２－ブトキシエタノール２５１．２部に加えて、この初期仕
込みを７０℃まで加熱した。Ｅｐｉｋｏｔｅ　８２８／２－ブトキシエタノール（３７．
６ｇ／６８ｇ）を十分攪拌しながら１分間かけて加えた。次に、この反応溶液を８５℃ま
で加熱し、この温度で４時間撹拌した。固体含有量が約２０％、アミン価が約４１．５ｍ
ｇＫＯＨ／ｇの透明な黄色の反応溶液が得られた。
【００６３】
比較例１８
　比較例１７の反応生成物３０部を１１．３部のリン酸エステルＡと反応させて塩を形成
した。固体含有量が約４２％の透明な黄色の反応生成物が得られた。
【００６４】
性能試験例
　本発明の分散剤の有効性をテストするために、種々の付加物及びそのリン酸エステル塩
を用いて顔料ペーストを調製した。これと平行して、発明外の比較例１４～１８の付加物
を用いて顔料ペーストを調製した。
【００６５】
　得られた顔料ペーストを種々のバインダ系に混入して、その性能分析を行った。得られ
た顔料着色塗料を塗付して硬化させた後、色濃度をドローダウン膜について測定した。
【００６６】
　顔料ペーストを調製するために、まず、２５部のカーボンブラック（Ｄｅｇｕｓｓａ社
製Ｓｐｅｚｉａｌｓｃｈｗａｒｔｚ　１００）、０．２％のＢｙｋ　０１７（Ｂｙｋ－Ｃ
ｈｅｍｉｅ　ＧｍｂＨ社製の消泡剤）、０．３％のＣｒａｙｖａｌｌａｃ　Ｓｕｐｅｒ（
Ｌｕｂｒｉｚｏｌ　Ｃｏａｔｉｎｇ　Ａｄｄｉｔｉｖｅｓ　ＧｍｂＨ社製のレオロジー添
加剤）、各湿潤剤及び分散剤、および水を混合した。添加剤は、添加剤中の活性物質の量
がカーボンブラック量に対して４０％になるように使用した。この混合物に脱イオン水を
加えて１００部にした。さらに、この混合物に１００部のガラスビーズ（直径１ｍｍ）を
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加え、Ｇｅｔｚｍａｎｎ社製の縦型ビードミル（Ｄｉｓｐｅｒｍａｔ　ＣＶ）中で、直径
４０ｍｍのポリプロピレン円板を用いて、周速２１ｍ／秒、４０℃で１時間分散させた。
【００６７】
　分散特性をテストするために、上記方法で調製したカーボンブラックコンセントレート
を３％、Ｓｋａｎｄｅｘ振盪機の中で１０分間、市販の白色塗料と混合した。調製した塗
料を、Ｂｙｋ－Ｇａｒｄｎｅｒ社製のコントラストチャート（Ｎｏ．２８５３）上に、湿
潤状態での膜厚が１００μｍになるように塗布した。乾燥後、目視及びＢｙｋ－Ｇａｒｄ
ｎｅｒ社製の測色計（Ｃｏｌｏｕｒ　Ｇｕｉｄｅ，Ｓｐｈｅｒｅ、視野角８°）を用いて
塗膜を評価した。使用した市販の白色塗料を以下に挙げる。
【００６８】
１．Ｄｕｌｕｘ白色インテリア塗料（ＩＣＩ－Ｐａｉｎｔｓ　Ｄｅｃｏ　ＧｍｂＨ社製の
水希釈性アクリル塗料）
２．Ｓｉｋｋｅｎｓ　Ｓｅｔａｌｉｅｔ　ＢＷ（Ａｋｚｏ　Ｎｏｂｅｌ　Ｄｅｃｏｒａｔ
ｉｖｅ　Ｃｏａｔｉｎｇｓ社製のシリケート石工用塗料）
３．Ｓｉｋｋｅｎｓ　Ｒｕｂｂｏｌ　ＡＺ，高光沢塗料、ベース０９（Ａｋｚｏ　Ｎｏｂ
ｅｌ　Ｄｅｃｏｒａｔｉｖｅ　Ｃｏａｔｉｎｇｓ社製のアルキド樹脂塗料）
　上記白色塗料は、塗料の種類及び極性が大きく異なるように選んだ。本発明の付加化合
物が、広範囲の着色ペーストに使用する湿潤剤および分散剤として適切であることを強調
するためである。
【００６９】
　色濃度測定の結果を第３表に示す。実施例２の付加化合物を使って調製した塗料の色濃
度を１００％とした。これより小さいと色濃度が劣ることを示し、大きいと色濃度が優れ
ていることを示す。
【００７０】
【表３】

【００７１】
　第３表において、＊は、対応する付加化合物からカーボンブラックペーストを調製でき
ず、色濃度が測定できなかったことを示す。分散操作前又は分散操作中に、ペーストの粘
度が著しく高くなり過ぎ、あるいは、ペーストが非常に不均質になったために、分散をう
まく行うことができなかった。いくつかの付加化合物は水に全く溶けなかった。比較例の
生成物から形成したリン酸エステル塩の場合にも同様の結果が得られた。
【００７２】
　第３表から分かるように、本発明の付加化合物を用いて調製した顔料ペイントだけが欠
陥のない強く着色された塗膜を与える。同様の結果が、本発明の他の分散剤を用いた顔料
ペイントでも、他の顔料を用いた顔料ペイントでも得られた。
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【００７３】
　本発明外の生成物を用いが場合には、予備混合時又は実際の分散操作中にペーストが著
しく増粘し、水との相溶性が著しく悪くなり、ほとんどの場合、分散が不可能であった。
本発明の付加化合物を含む顔料ペーストの場合に比べ、本発明外の生成物を用い、白色塗
料と混合して得た顔料ペーストは、色測定で非常に悪い値を示した。更に、多くの場合、
顔料粒子と白色塗料中のバインダとの凝集により粗粒子が生成し、塗膜に欠陥が生じた。
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