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(57)【要約】
　環境汚染の程度が低く、滑らかな滑り性を有する、球
形状のポリアミド微粒子を提供する。本発明に係るポリ
アミド微粒子は、少なくとも１つのアルキレン基と少な
くとも１つのアミド結合とを有する構造単位の繰り返し
からなるとともに当該少なくとも１つのアルキレン基の
それぞれが炭素数１以上、５以下であるポリアミドから
なり、真球度が８０以上である。
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　少なくとも１つのアルキレン基と、少なくとも１つのアミド結合とを有する構造単位の
繰り返しからなるとともに当該少なくとも１つのアルキレン基のそれぞれが炭素数１以上
、５以下であるポリアミドからなり、真球度が８０以上であることを特徴とするポリアミ
ド微粒子。
【請求項２】
　平均粒子径が１μｍ以上、３５０μｍ以下であることを特徴とする請求項１に記載のポ
リアミド微粒子。
【請求項３】
　重量平均分子量が３０，０００以上、８００，０００以下であることを特徴とする請求
項１または２に記載のポリアミド微粒子。
【請求項４】
　比表面積が２０ｍ２／ｇ以下であることを特徴とする請求項１から３のいずれか１項に
記載のポリアミド微粒子。
【請求項５】
　前記構造単位は、下記式（１）
【化１】

（式中、ｘは２以上、５以下の整数である。）
で表されることを特徴とする請求項１から４のいずれか１項に記載のポリアミド微粒子。
【請求項６】
　前記構造単位は、下記式（２）

【化２】

（式中、ｙは１以上、５以下の整数であり、ｚは３以上、７以下の整数である。）
で表されることを特徴とする請求項１から４のいずれか１項に記載のポリアミド微粒子。
【請求項７】
　少なくとも１つのアルキレン基と、少なくとも１つのアミド結合とを有する構造単位の
繰り返しからなるとともに当該少なくとも１つのアルキレン基のそれぞれが炭素数１以上
、５以下であるポリアミドを熱水中に溶解する溶解工程と、
　前記熱水を冷却して前記ポリアミドからなるポリアミド微粒子を析出させる析出工程と
を含むことを特徴とするポリアミド微粒子の製造方法。
【請求項８】
　前記溶解工程において、前記熱水中の前記ポリアミドの濃度が０．１重量％以上、１０
重量％以下となるように前記熱水中に前記ポリアミドを溶解することを特徴とする請求項
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７に記載のポリアミド微粒子の製造方法。
【請求項９】
　前記溶解工程において、前記熱水中の前記ポリアミドの濃度が０．１重量％以上、３重
量％以下となるように前記熱水中に前記ポリアミドを溶解することを特徴とする請求項７
に記載のポリアミド微粒子の製造方法。
【請求項１０】
　請求項１から６のいずれか１項に記載のポリアミド微粒子を含むことを特徴とする外用
組成物。
【請求項１１】
　請求項１から６のいずれか１項に記載のポリアミド微粒子を含有することを特徴とする
塗料用組成物。
【請求項１２】
　請求項１から６のいずれか１項に記載のポリアミド微粒子を含むことを特徴とするトナ
ー用組成物。

【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、ポリアミド微粒子およびその製造方法ならびにこれらポリアミド微粒子を含
有するポリアミド微粒子組成物に関する。
【背景技術】
【０００２】
　近年、化粧品、パーソナルケア用品および塗料等の工業用品等に樹脂製の微粒子が用い
られている。これらの微粒子の中でも、滑らかな滑り性を有する球状の微粒子は、化粧品
用途をはじめとした多くの分野で用いられている。これらの微粒子にはポリエチレン系樹
脂およびナイロンを代表とするポリアミド系樹脂等の合成樹脂が用いられている。
【０００３】
　例えば、特許文献１には、ポリアミド１０１０樹脂を主成分とした樹脂粒子が記載され
ている。
【０００４】
　また、特定のポリアミドの合成方法は、例えば、非特許文献１に記載されている。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００５】
【特許文献１】日本国公開特許公報「特開２０１３－７２０８６号公報（２０１３年４月
２２日公開）」
【非特許文献】
【０００６】
【非特許文献１】「Ｎ，Ｎ’－アジピルジピロリドンの存在下におけるα－ピロリドンの
アルカリ触媒重合」、谷山雅一、長岡武、高田利宏、讃山一則、工業化学雑誌、第６５巻
、第３号、１９６２年、４１９～４２２頁
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００７】
　しかしながら、特許文献１に記載の樹脂粒子において使用されているポリアミド１０１
０樹脂をはじめ、現在樹脂製の微粒子に用いられている主な合成樹脂は、生分解性を有し
ていない。そのため、近年これらの合成樹脂からなる微粒子の、環境への影響が問題視さ
れている。すなわち、廃棄された微粒子を水性生物が摂取し、食物連鎖を通して生体濃縮
されることにより、人体に影響が生じる可能性等が懸念されている。
【０００８】
　本発明は、上記問題点に鑑みてなされたものであり、その目的は、環境汚染の程度が低
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く、かつ、滑らかな滑り性を有する球状の微粒子を提供することにある。
【課題を解決するための手段】
【０００９】
　本発明者らは、上記の課題を解決するために鋭意研究を行った結果、特定構造を有する
ポリアミドからなる球状の微粒子であれば、環境汚染の程度が低い微粒子として有効活用
できることを見出し、本発明を完成させるに至った。
【００１０】
　すなわち、本発明に係るポリアミド微粒子は、少なくとも１つのアルキレン基と、少な
くとも１つのアミド結合とを有する構造単位の繰り返しからなるとともに当該少なくとも
１つのアルキレン基のそれぞれが炭素数１以上、５以下であるポリアミドからなり、真球
度が８０以上である。
【００１１】
　また、本発明に係るポリアミド微粒子の製造方法は、少なくとも１つのアルキレン基と
、少なくとも１つのアミド結合とを有する構造単位の繰り返しからなるとともにこの少な
くとも１つのアルキレン基のそれぞれが炭素数１以上、５以下であるポリアミドを熱水中
に溶解する溶解工程と、この熱水を冷却してポリアミドからなるポリアミド微粒子を析出
させる析出工程とを含むものである。
【発明の効果】
【００１２】
　本発明に係るポリアミド微粒子は、廃棄されても環境中で分解されるため、環境汚染の
程度が低い。また、本発明に係るポリアミド微粒子は真球度が８０以上であるため、球状
の微粒子として優れた滑り性を有する。
【図面の簡単な説明】
【００１３】
【図１】本発明の実施例１において、ポリアミド４の濃度を０．１重量％として得られた
ポリアミド微粒子の光学顕微鏡写真である。
【図２】本発明の実施例２において、ポリアミド４の濃度を１．０重量％として得られた
ポリアミド微粒子の光学顕微鏡写真である。
【図３】本発明の実施例３において、ポリアミド４の濃度を１０重量％として得られたポ
リアミド微粒子の光学顕微鏡写真である。
【図４】本発明の比較例１において、ポリアミド４を粉砕することによって得られた微粒
子の光学顕微鏡写真である。
【図５】本発明の実施例４において、得られたポリアミド微粒子のＳＥＭ画像である。
【図６】本発明の実施例５において、得られたポリアミド微粒子のＳＥＭ画像である。
【図７】本発明の実施例６において、得られたポリアミド微粒子のＳＥＭ画像である。
【図８】本発明の実施例７において、得られたポリアミド微粒子のＳＥＭ画像である。
【発明を実施するための形態】
【００１４】
　以下、本発明の一実施の形態について詳細に説明する。
【００１５】
　＜ポリアミド微粒子＞
　本実施形態に係るポリアミド微粒子（以下、「ポリアミド微粒子」ということがある）
は、少なくとも１つのアルキレン基と、少なくとも１つのアミド結合とを有する構造単位
の繰り返しからなるとともに当該アルキレン基のそれぞれが炭素数１以上、５以下である
ポリアミドからなり、真球度が８０以上である。
【００１６】
　［ポリアミド］
　本明細書において「ポリアミド」とは、－ＣＯＮＨ－で表される構造を有する高分子化
合物である。
【００１７】
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　より具体的には、本実施形態に係るポリアミドは、少なくとも１つのアルキレン基と、
少なくとも１つのアミド結合とを有する構造単位の繰り返しからなるとともに、アルキレ
ン基のそれぞれが炭素数１以上、５以下である。
【００１８】
　本実施形態において、上記構成のポリアミドは生分解性を有する。なお、本明細書にお
いて「生分解性」とは、微生物および水等の作用により、例えば水および二酸化炭素等の
低分子量化合物に分解されるポリアミドを意味する。すなわち、本明細書における「生分
解性」とは、加水分解性を含むものである。
【００１９】
　本実施形態に係る構造単位の繰り返しの数は、ポリアミドの重量平均分子量に応じて適
宜定めればよい。なお、ポリアミドの重量平均分子量については詳しくは後述する。
【００２０】
　本実施形態において、上述した構造単位は、少なくとも１つのアルキレン基と、少なく
とも１つのアミド結合とを有していれば特に限定されないが、アルキレン基を１つ以上、
４つ以下有していることが好ましく、１つ以上、３つ以下有していることがより好ましく
、アルキレン基を１つ以上、２つ以下有していることが最も好ましい。また、アミド結合
を１つ以上、４つ以下有していることが好ましく、１つ以上、３つ以下有していることが
より好ましく、１つ以上、２つ以下有していることが好ましい。
【００２１】
　さらに、本実施形態に係るアルキレン基のそれぞれは、炭素数が１以上、５以下であれ
ば特に限定されないが、炭素数が１以上、４以下であることが好ましく、１以上、３以下
であることがより好ましい。
【００２２】
　本実施形態に係るアルキレン基は、直鎖状または分岐鎖状であってもよい。また、構造
単位にアルキレン基が複数含まれる場合、それぞれの炭素数は独立して１以上、４以下で
あることが好ましい。
【００２３】
　本実施形態に係る構造単位の一態様として、例えば下記式（１）
【００２４】
【化１】

で表される構造単位を挙げることができる。
【００２５】
　式（１）中、ｘは２以上、５以下の整数であり、２、３または４であることが好ましい
。
【００２６】
　また、本実施形態に係る構造単位の他の態様として、例えば、下記式（２）
【００２７】
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【化２】

で表される構造単位を挙げることができる。
【００２８】
　式（２）中、ｙは１以上、５以下の整数であり、ｚは３以上、７以下の整数である。ま
た、ｙおよびｚは、それぞれ独立して、２、３または４であることが好ましい。
【００２９】
　ところで、本明細書では、式（１）で表される構造単位の繰り返しを有するポリアミド
を、式（１）中のｘの数に応じて「ポリアミドｘ」と称することがある。よって、例えば
式（１）においてｘが４のポリアミドであれば、「ポリアミド４」と称する。
【００３０】
　〔ポリアミド微粒子〕
　（真球度）
　本明細書において、真球度とは、任意に選択したポリアミド微粒子ｎ個について、それ
らの短径および長径をそれぞれ測定し、下記式（３）に従って算出した値である。
【００３１】

【数１】

　なお、本実施形態では、式（３）において、ｎは３０であることが好ましい。
【００３２】
　本実施形態においてポリアミド微粒子の短径および長径を正確に測定するためには、ポ
リアミド微粒子の光学顕微鏡写真または走査型電子顕微鏡写真を撮影し、撮影した顕微鏡
写真からポリアミド微粒子の短径および長径の測定を行うことが好ましい。また、光学顕
微鏡写真を用いる場合、光学顕微鏡写真の倍率は、３００倍以上とすることが好ましい。
【００３３】
　式（３）において真球度の値が１００に近いものほど真球に近づく。本実施形態に係る
ポリアミドは、真球度が８０以上であり、球状の形状を有している。
【００３４】
　本実施形態において、ポリアミド微粒子の真球度は８５以上であることが好ましく、９
０以上であることがより好ましい。また、ポリアミド微粒子の真球度は１００であること
が最も好ましいが、通常、真球度が８０以上であればポリアミド微粒子の滑り性は滑らか
となり、十分な質感を得ることができる。ポリアミド微粒子の真球度が８０以上であるこ
とは、ポリアミド微粒子の形状が楕円形に近づくことが回避され、例えば化粧品、塗料お
よびトナー用途としてポリアミド微粒子を使用する際に好適な滑り性が得られる面におい
て好ましい。
【００３５】
　（平均粒子径）
　ポリアミド微粒子の平均粒子径は特に限定されないが、１μｍ以上、３５０μｍ以下で
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あることが好ましく、１μｍ以上、６０μｍ以下であることがより好ましく、１μｍ以上
、３０μｍ以下であることがさらに好ましく、１μｍ以上、１０μｍ以下であることが特
に好ましい。
【００３６】
　さらに、ポリアミド微粒子の粒子径は均一であることが好ましく、より好ましくはポリ
アミド微粒子の平均粒子径が上述の範囲内であり、かつ、粒子径が均一であることである
。
【００３７】
　なお、本明細書において「粒子径が均一」とは、ポリアミド微粒子全数に対して、粒子
径が平均粒子径に対して±５０％のポリアミド微粒子が占める割合が６７％以上、好まし
くは９５％以上、最も好ましくは１００％であることを意味するものとする。
【００３８】
　ポリアミド微粒子の粒子径が均一であることによって、ポリアミド微粒子を例えば化粧
品、塗料またはトナーにおいて塗布材料として用いる場合、ポリアミド微粒子は塗布対象
物に対して滑らかに滑るため、ポリアミド微粒子を塗布対象物に対して均一に塗布するこ
とができる。
【００３９】
　（重量平均分子量）
　ポリアミド微粒子におけるポリアミドの重量平均分子量（Ｍｗ）は特に限定されないが
、３０，０００以上、８００，０００以下であることが好ましく、３０，０００以上、６
００，０００以下であることがより好ましく、３０，０００以上、３００，０００以下で
あることが最も好ましい。ポリアミドの重量平均分子量がこの範囲内であれば、ポリアミ
ド微粒子の成形時にポリアミドの機械的物性および耐熱性等が損なわれるおそれがない。
また、ポリアミドの重量平均分子量は、３０，０００以上、２００，０００以下、または
３０，０００以上、１００，０００以下でもあり得る。ポリアミドの重量平均分子量が３
０，０００以上であれば、熱水中に溶解されたポリアミド微粒子が水側に分散することを
効果的に抑制することができ、その結果、マイクロメートルサイズ以上のポリアミド粒子
を効率的に形成することができる。
【００４０】
　（比表面積）
　滑らかな球状ポリアミド微粒子は、比表面積が小さい方が好ましく、具体的には、２０
ｍ２／ｇ以下が好ましく、１０ｍ２／ｇ以下が特に好ましい。より好適な滑らかなポリア
ミド微粒子は、平均粒子径が１μｍ以上、３０μｍ以下であり、かつ比表面積が２０ｍ２

／ｇ以下である。比表面積は窒素吸着によるＢＥＴ法などで測定できる。
【００４１】
　［ポリアミド微粒子の利点］
　本実施形態に係るポリアミド微粒子は、上述したように特定のポリアミドからなる微粒
子であり、生分解性を有している。そのため、本実施形態に係るポリアミド微粒子は環境
中で分解されるため、環境汚染の程度が低い。また、本実施形態に係るポリアミド微粒子
は真球度が８０以上であるため、滑らかな滑り性を有する。
【００４２】
　〔ポリアミド微粒子の製造方法〕
　次に、本実施形態に係るポリアミド微粒子の製造方法について説明する。
【００４３】
　本実施形態に係るポリアミド微粒子の製造方法において用いるポリアミドとして、一般
に市販されているものを使用してもよい。また、例えば以下の方法によってポリアミドを
合成してもよい。
【００４４】
　本実施形態に係る製造方法において使用するポリアミドは、上述したように、少なくと
も１つのアルキレン基と、少なくとも１つのアミド結合とを有する構造単位の繰り返しか



(8) JP WO2017/195705 A1 2017.11.16

10

20

30

40

50

らなり、当該少なくとも１つのアルキレン基のそれぞれが炭素数１以上、５以下であるポ
リアミドであれば特に限定されるものではない。このようなポリアミドの合成方法を以下
に例示する。
【００４５】
　（第１のポリアミド合成方法）
　第１のポリアミド合成方法として、ラクタム構造を有する有機化合物を原料として開環
重合する方法を挙げることができる。ラクタム構造を有する有機化合物としては、例えば
α－ピロリドン、ε－カプロラクタム等を挙げることができる。また開環重合する方法は
、特に限定されるものではなく、例えばバルク重合および石油系溶媒中粒子重合等の従来
公知の方法を挙げることができる。
【００４６】
　より具体的には、この方法では、例えば、上述したラクタム構造を有する有機化合物を
加水分解によって開環後、脱水縮合させることでポリアミドを合成する。その際、次の手
順も選択され得る。すなわち、ラクタム構造を有する有機化合物に少量の塩基を作用させ
てアニオン種を発生させ、そのアニオン種がラクタム構造を有する有機化合物を開環させ
ることで鎖延長するアニオン開環重合の方法である。
【００４７】
　（第２のポリアミド合成方法）
　第２のポリアミド合成方法として、アミノ酸を自己縮合する方法を挙げることができる
。アミノ酸としては、例えばグリシン、γ－アミノブタン酸等を挙げることができる。
【００４８】
　より具体的には、この方法では、アミノ酸を減圧下加熱することで脱水縮合させること
でポリアミドを合成する。その際、次の手順も選択される。すなわち直径０．１ｍｍ程度
のポリスチレン高分子ゲルのビーズ等を固相として用い、ここにアミノ酸を結合させ、続
けて縮合反応後に末端を脱保護することによって１つずつアミノ酸鎖を伸長していく、合
成ペプチドの製造方法として公知であるメリーフィールド法である。
【００４９】
　（第３のポリアミド合成方法）
　第３のポリアミド合成方法として、ジアミンとジカルボン酸とを縮合する方法を挙げる
ことができる。ジアミンとして、例えば１，２－エチレンジアミン、１，３－プロパンジ
アミン、１，４－ブチレンジアミンおよび１，６－ヘキサメチレンジアミン等を挙げるこ
とができる。またジカルボン酸として、例えばシュウ酸、マロン酸、コハク酸およびアジ
ピン酸等を挙げることができる。
【００５０】
　（その他のポリアミドの合成方法）
　ポリアミド３であれば、例えばアクリルアミド類の水素移動重合法によって合成しても
よい。
【００５１】
　また、ポリアミド４の合成方法は、例えば非特許文献１として挙げた「Ｎ，Ｎ’－アジ
ピルジピロリドンの存在下におけるα－ピロリドンのアルカリ触媒重合」、谷山雅一、長
岡武、高田利宏、讃山一則、工業化学雑誌、第６５巻、第３号、１９６２年、４１９～４
２２頁に記載されている。より具体的には、次の手順によりポリアミド４を得ることがで
きる。すなわちα－ピロリドンに少量の金属ナトリウムを作用させ、一部のα－ピロリド
ンについてアニオン種を発生させる。そこに開始剤としてＮ－アシル化ピロリドンを加え
ることで、ピロリドンの開環反応が連続的に進行し、ポリアミド４の塊状物を得ることが
できる。
【００５２】
　（ポリアミド微粒子の製造方法）
　次に、本実施形態に係るポリアミド微粒子の製造方法（以下、「本製造方法」というこ
とがある）について説明する。



(9) JP WO2017/195705 A1 2017.11.16

10

20

30

40

50

【００５３】
　本製造方法は、上述した構成を有するポリアミドを用いる方法であって、（１）溶解工
程と、（２）析出工程をと含むものである。以下、この２つの工程について、詳細に説明
する。
【００５４】
　（１）溶解工程
　本実施形態に係る溶解工程には、上述した構成を有するポリアミドを熱水中に溶解する
ことが含まれる。
【００５５】
　溶解工程では、熱水中のポリアミドの濃度が０．１重量％以上、１０重量％以下、好ま
しくは０．１重量％以上、３重量％以下、より好ましくは０．１重量％以上、１重量％以
下となるように、ポリアミドを溶解することが好ましい。ポリアミドの溶解量を上記範囲
内とすることにより、ポリアミド微粒子の真球度がより高くなる。
【００５６】
　溶解工程において、熱水の温度は１００℃以上、１７０℃以下であることが好ましく、
１００℃以上、１５０℃以下であることがより好ましく、１３０℃以上、１５０℃以下で
あることが最も好ましい。熱水の温度が上記範囲内であることは、ポリアミドの熱水への
溶解性の面で好ましい。
【００５７】
　本実施形態では、水にポリアミドを添加して所望の温度に加熱した後、熱水の温度を維
持しながらポリアミドを溶解することが好ましい。また、その場合、熱水の温度は１分以
上維持することが好ましく、３０分以上維持することがより好ましく、３時間以上維持す
ることがさらに好ましく、６時間以上維持することが特に好ましい。なお、予め水を所望
の温度に加熱した熱水にポリアミドを添加した後、熱水の温度を維持しながらポリアミド
を溶解するようにしてもよい。
【００５８】
　（２）析出工程
　析出工程では、上述した溶解工程後に、熱水とポリアミドとの混合物を冷却する。冷却
方法は特に限定されるものでなく、例えばポリアミドと熱水との混合物を室温（２３℃程
度）で静置しておく手法およびポリアミドと熱水との混合物を冷水中に静置させる手法等
が挙げられる。
【００５９】
　本実施形態では、熱水とポリアミドとの混合物を冷却する過程で、熱水中に溶解してい
たポリアミドの分子が規則的に配列し、これにより球状のポリアミド微粒子が形成される
。
【００６０】
　本実施形態では、必要に応じて、上述の工程に加えて、篩等によって析出されたポリア
ミド微粒子を紛級してポリアミド微粒子の粒子径をそろえる操作を行ってもよい。
【００６１】
　［ポリアミド微粒子の用途］
　本実施形態に係るポリアミド微粒子は単独で用いてもよい。また、本実施形態に係るポ
リアミド微粒子は、当該ポリアミド微粒子と他の成分とを含有するポリアミド微粒子組成
物として用いてもよい。ポリアミド微粒子組成物に含有される他の成分は、例えば生分解
性プラスチックであってもよい。さらに、他の成分としては、例えば、ポリエチレングリ
コール等のポリエーテル類、ポリビニルアルコール等のポリアルコール類ならびにポリ乳
酸およびポリグリコール酸等のポリエステル類等を挙げることができる。
【００６２】
　ポリアミド微粒子組成物に含まれるポリアミド微粒子と他の成分との含有比は、例えば
ポリアミド微粒子：他の成分＝１：９９以上、９９：１以下であることが好ましく、２：
９８以上、９８：２以下であることがより好ましく、３：９７以上、９７：３以下である
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ことが最も好ましい。
【００６３】
　さらに、ポリアミド微粒子組成物には、本実施形態に係るポリアミド微粒子が２種類以
上含有されてもよい。したがって例えば本実施形態に係るポリアミド微粒子組成物には、
ポリアミド２からなるポリアミド微粒子およびポリアミド４からなるポリアミド微粒子が
含有されていてもよい。さらに、本実施形態に係るポリアミド微粒子組成物が２種類以上
の異なるポリアミド微粒子を含む場合には、それらポリアミド微粒子の含有比は特に限定
されない。
【００６４】
　本実施形態に係るポリアミド微粒子組成物は、例えば、外用組成物、塗料用組成物およ
びトナー用組成物等として用いることができる。以下、本実施形態に係るポリアミド微粒
子の用途について具体的に説明する。しかし、当然ながら、本実施形態に係るポリアミド
微粒子の用途は以下に説明する具体例に限定されるものではなく、他の用途についても好
適に用いることができることは言うまでもない。
【００６５】
　（外用組成物）
　本実施形態において外用組成物とは、人体に対して外側から直接用いられる組成物を意
味する。外用組成物としては、例えばファンデーション、口紅、アイシャドウ等の化粧品
等を挙げることができる。本実施形態に係る外用組成物はポリアミド微粒子を含有するた
め、それらポリアミド微粒子の球形状によって光の散乱を均一とすることができる。その
ため、本実施形態に係る外用組成物によれば、光の散乱を均一化するための添加成分とし
て、ポリアミド微粒子を好適に用いることができる。
【００６６】
　本実施形態において、外用組成物に含まれるポリアミド微粒子以外の成分としては、従
来の化粧品等に含まれる成分を挙げることができる。
【００６７】
　外用組成物中のポリアミド微粒子の含有量は特に限定されるものではないが、光の散乱
の均一化を向上させるためには、外用組成物中のポリアミド微粒子の含有量が３重量％以
上であることが好ましく、５重量％以上であることがより好ましく、１０重量％以上であ
ることが最も好ましい。
【００６８】
　（塗料用組成物）
　本実施形態において塗料用組成物とは、例えば、建築物用、自動車用、金属製品用、電
気器具用等に用いられる塗料である。本実施形態に係る塗料用組成物はポリアミド微粒子
を含有するため、それらのポリアミド微粒子の球形状によって光の散乱を均一とすること
ができる。そのため、本実施形態に係る塗料用組成物によれば、光の散乱を均一化するた
めの添加成分として、ポリアミド微粒子を好適に用いることができる。
【００６９】
　本実施形態において、塗料用組成物に含まれるポリアミド微粒子以外の成分として、従
例えばアクリル樹脂、ウレタン樹脂、増粘剤、可塑剤、溶剤、顔料等の従来の塗料等に含
まれる成分を挙げることができる。
【００７０】
　塗料用組成物中のポリアミド微粒子の含有量は特に限定されるものではないが、光の散
乱の均一化を向上させるためには、塗料用組成物中のポリアミド微粒子の含有量が１０重
量％以上であることが好ましく、２０重量％以上であることがより好ましく、３０重量％
以上であることが最も好ましい。
【００７１】
　（トナー用組成物）
　本実施形態においてトナー用組成物とは、例えば、レーザープリンターおよび複写機等
に用いられるトナー等である。本実施形態に係るポリアミド微粒子は、例えばトナーにお
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子に帯電性を付与し、さらに、顔料等の色粒子をポリアミド微粒子に付着させることによ
って、ポリアミド微粒子をトナーのプラスチック微粒子として用いることができる。
【００７２】
　本実施形態において、トナー用組成物に含まれるポリアミド微粒子以外の成分として、
例えばポリスチレン、ポリエステル等の従来のトナー等に含まれる成分を挙げることがで
きる。
【００７３】
　トナー用組成物中のポリアミド微粒子の含有量は特に限定されるものではないが、例え
ば用紙等の対象物に対してトナーが均一に塗布されるためには、トナー組成物中のポリア
ミド微粒子の含有量が４０重量％以上であることが好ましく、６０重量％以上であること
がより好ましく、９０重量％以上であることが最も好ましい。
【００７４】
　［外用組成物、塗料用組成物、トナー用組成物の製造方法］
　本実施形態に係る外用組成物、塗料用組成物およびトナー用組成物は、本実施形態に係
るポリアミド微粒子１種類または２種類以上をそのままの状態で含むものであってもよい
。また、本実施形態に係る外用組成物、塗料用組成物およびトナー用組成物は、上述した
ように、本実施形態に係るポリアミド微粒子と、分散媒および上述したような任意成分と
が混合されてなるものであってもよい。この場合、分散媒としては、特に限定されないが
、例えば、水、エチルアルコール、グリセリン等のアルコール類含有水溶液等の水系分散
媒、脂肪酸エステル油等の非極性油等を挙げることができる。また、混合方法においても
、特に限定されるものではなく、例えば、ヘンシェルミキサー、プラストミル、コーンミ
キサー、ニーダー、リボンミキサー等の攪拌機等を用いた方法を挙げることができる。
【００７５】
　本実施形態に係る外用組成物、塗料用組成物またはトナー用組成物中に、本実施形態に
係るポリアミド微粒子に加えて他の生分解性プラスチックが含まれる構成とする場合には
、例えば、溶融されたポリアミドと、その他の生分解性プラスチックとをニーダーおよび
リボンミキサー等で撹拌してもよい。あるいは、攪拌機に溶融・溶解したポリアミドとそ
の他の生分解性プラスチックとを同時または別々に投入して混合してもよい。
【００７６】
　（まとめ）
　本発明に係るポリアミド微粒子は、少なくとも１つのアルキレン基と、少なくとも１つ
のアミド結合とを有する構造単位の繰り返しからなるとともに当該少なくとも１つのアル
キレン基のそれぞれが炭素数１以上、５以下であるポリアミドからなり、真球度が８０以
上である。
【００７７】
　また、本発明に係るポリアミド微粒子は、平均粒子径が１μｍ以上、３５０μｍ以下で
あることが好ましい。
【００７８】
　また、本発明に係るポリアミド微粒子は、重量平均分子量が３０，０００以上、８００
，０００以下であることが好ましい。
【００７９】
　また、本発明に係るポリアミド微粒子は、比表面積が２０ｍ２／ｇ以下であることが好
ましい。
【００８０】
　また、本発明に係るポリアミド微粒子において、構造単位は、下記式（１）
【００８１】
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【化３】

（式中、ｘは２以上、５以下の整数である。）
で表されることが好ましい。
【００８２】
　また、本発明に係るポリアミド微粒子は、構造単位は、下記式（２）
【００８３】

【化４】

（式中、ｙは１以上、５以下の整数であり、ｚは３以上、７以下の整数である。）
で表されることが好ましい。
【００８４】
　また、本発明に係るポリアミド微粒子の製造方法は、少なくとも１つのアルキレン基と
、少なくとも１つのアミド結合とを有する構造単位の繰り返しからなるとともにこの少な
くとも１つのアルキレン基のそれぞれが炭素数１以上、５以下であるポリアミドを熱水中
に溶解する溶解工程と、この熱水を冷却してポリアミドからなるポリアミド微粒子を析出
させる析出工程とを含むものである。
【００８５】
　また、本発明に係るポリアミド微粒子の製造方法は、溶解工程において、熱水中のポリ
アミドの濃度が０．１重量％以上、１０重量％以下となるように水中、あるいは熱水中に
ポリアミドを溶解することが好ましい。
【００８６】
　また、本発明に係るポリアミド微粒子の製造方法は、溶解工程において、熱水中のポリ
アミドの濃度が０．１重量％以上、３重量％以下となるように水中、あるいは熱水中にポ
リアミドを溶解することが好ましい。
【００８７】
　また、本発明に係る外用組成物、塗料用組成物およびトナー用組成物は、いずれも本発
明に係るポリアミド微粒子を含有することが好ましい。
【００８８】
　以下に実施例を示し、本発明の実施形態についてさらに詳しく説明する。もちろん本発
明は以下の実施例に限定されるものではなく、細部については様々な態様が可能であるこ
とは言うまでもない。さらに、本発明は上述の実施形態に限定されるものではなく、請求
項に示した範囲で種々の変更が可能であり、それぞれ開示された技術手段を適宜組み合わ
せて得られる実施形態についても本発明の技術的範囲に含まれる。また、本文中に記載さ
れた文献の全てが参考として援用される。
【実施例】
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　＜合成例＞
（ポリアミド４の合成方法）
　ポリアミド４（以下、「ＰＡ４」とも言う）は、非特許文献１に挙げた「Ｎ，Ｎ－アジ
ピルジピロリドンの存在下におけるα－ピロリドンのアルカリ触媒重合」、谷山雅一、長
岡武、高田利宏、讃山一則、工業化学雑誌、第６５巻、第３号、１９６２年、４１９～４
２２頁に記載の合成方法にしたがって合成した。より具体的には、５０℃の湯浴下で、密
閉したフラスコ中に、α‐ピロリドンに１ｍｏｌ％の金属ナトリウム（Ｎａ）を加えた。
Ｎａ溶解後、開始剤として０．１ｍｏｌ％のＮ，Ｎ’アジピルジピロリドンを加えた。す
るとただちに系は白濁し、まもなく撹拌困難となった。撹拌停止してから１０時間後、フ
ラスコ中に生成した塊状物を取り出して塊状物を粉砕後、アセトンで未反応物および低分
子物を洗浄した。それから塊状物を乾燥させることによって、粉末状のＰＡ４を得た。
【００９０】
　得られたＰＡ４の重量平均分子量（Ｍｗ）は９６，０００であった。この重量平均分子
量は、以下の手順、分析装置および条件によって測定した。
【００９１】
　測定手順：
　トリフルオロ酢酸ナトリウムを５ｍＭの濃度で溶解したヘキサフルオロイソプロパノー
ル（ＨＦＩＰ）に、上記のようにして得られたＰＡ４試料１０ｍｇを溶解させて１０ｃｍ
３とした後、メンブレンフィルターでろ過して試料溶液を得た。この試料溶液１０μＬを
以下に示す分析装置に注入し、後述する測定条件でＰＡ４の重量平均分子量を測定した。
・分析装置：ゲルパーミエーションクロマトグラフィー（ＧＰＣ）分析装置（昭和電工株
式会社製、ＧＰＣ１０４）
・測定条件：
　　　Ａ）SHODEX 104システム
　　　Ｂ）カラム：昭和電工HFIP 606×２本　直列、４０℃
　　　Ｃ）5 ｍＭ　ＣＦ３ＣＯＯＮａ／ＨＦＩＰ、０．１ ｍＬ/ｍｉｎ
　　　Ｄ）Ｄｅｔｅｃｔｏｒ：ＲＩ
　　　Ｅ）サンプル１０～１１ｍｇ／５ｍＭ　ＣＦ３ＣＯＯＮａ／ＨＦＩＰ　１０ｍＬ
　　　Ｆ）ＰＭＭＡ標準物質（150 E4, 65.9 E4, 21.8 E4， 4.96 E4, 2.06 E4, 0.68 E4
, 0.2 E4）による校正（ＰＭＭＡ換算）法
　＜実施例１＞
　（ポリアミド４微粒子の調製）
　純水及び純水に対するＰＡ４の濃度が０．１重量％となるように耐圧容器にＰＡ４を加
え、耐圧容器を１５０℃の恒温槽で３時間加熱し、熱水中でＰＡ４を溶解した。加熱終了
後、熱水が室温（２３℃）となるまで熱水を自然冷却し、さらに一晩静置することにより
、ＰＡ４微粒子が純水に分散した懸濁溶液を得た。
【００９２】
　上記手法で得られた懸濁溶液をスライドガラスの上に滴下し、カバーガラスを載せて得
られた観察試料について、光学顕微鏡（ＫＥＹＥＮＣＥ社製、ＶＨＸ－７００Ｆ，使用レ
ンズ：ＶＨ－Ｚ１００Ｒ）を用いて、室温（２３℃）、倍率×３００の条件で、ＰＡ４微
粒子の分散状態を観察した。観察結果を図１に示す。図１は、ＰＡ４の濃度を０．１重量
％として得られたポリアミド微粒子の光学顕微鏡写真である。図１から、ＰＡ４微粒子は
、純水中で凝集することなく分散していることがわかる。
【００９３】
　図１に示す光学顕微鏡写真からＰＡ４微粒子３０個を任意に選択し、各々のＰＡ４微粒
子について、それらの短径および長径を測定し、以下の式にしたがってＰＡ４微粒子の真
球度を求めた。この結果を表１に示す。
【００９４】
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【数２】

　また、図１に示す光学顕微鏡写真中のＰＡ４微粒子５０個を任意に選択し、それらの粒
径を計測した。そして、それら粒径の平均値をＰＡ４微粒子の平均粒子径とした。この結
果を表１に示す。
【００９５】
　＜実施例２＞
　ＰＡ４の濃度が１重量％となるようにＰＡ４を加えた以外は実施例１と同様にして懸濁
溶液を得た。得られた懸濁溶液について、実施例１と同様にして光学顕微鏡で観察した。
観察結果を図２に示す。図２は、ＰＡ４の濃度を１．０重量％として得られたポリアミド
微粒子の光学顕微鏡写真である。図２から、ＰＡ４微粒子は純水中で凝集することなく分
散していることがわかる。また、図２に示す光学顕微鏡写真から、実施例１と同様にして
ＰＡ４微粒子の真球度および平均粒子径を求めた。これらの結果を表１に示す。
【００９６】
　＜実施例３＞
　ＰＡ４の濃度が１０重量％となるようにＰＡ４を加えた以外は実施例１と同様にして懸
濁溶液を得た。得られた懸濁溶液について、実施例１と同様にして光学顕微鏡で観察した
。観察結果を図３に示す。図３は、ＰＡ４の濃度を１０重量％として得られたポリアミド
微粒子の光学顕微鏡写真である。図３から、ＰＡ４微粒子は純水中で凝集することなく分
散していることがわかる。また、図３に示す光学顕微鏡写真から、実施例１と同様にして
ＰＡ４微粒子の真球度および平均粒子径を求めた。これらの結果を表１に示す。
【００９７】
　＜比較例１＞
　合成例で得られたＰＡ４を乳鉢を用いて粉砕して、微粒子を得た。得られた微粒子につ
いて、実施例１と同様の光学顕微鏡で観察した。観察結果を図４に示す。図４は、ＰＡ４
を粉砕することによって得られた微粒子の光学顕微鏡写真である。また、図４に示す光学
顕微鏡写真から、実施例１と同様にして微粒子の真球度および平均粒子径を求めた。これ
らの結果を表１に示す。
【００９８】
　＜実施例４＞
　純水及び純水に対するＰＡ４の濃度が１重量％となるように１Ｌ耐圧容器に重量平均分
子量約８０，０００のＰＡ４を加え、１Ｌ耐圧容器を加熱し内温を１５０℃とすることで
、ＰＡ４を熱水に溶解した。加熱終了後に熱水の温度を３０分維持した後、熱水が室温（
２３℃）となるまで熱水を冷却することにより、ＰＡ４微粒子が純水に分散した懸濁溶液
を得た。さらに得られた懸濁溶液をろ紙でろ過し、ろ紙上に保持されたものを８０℃で８
時間真空乾燥し、ポリアミド４微粒子を得た。１Ｌ耐圧容器を用いることで、比表面積測
定を行うのに十分な量のサンプルを得ることができる。
【００９９】
　（ＳＥＭ観察）
　上記手法で得られたポリアミド４微粒子を走査型電子顕微鏡（NeoScopeJCM-5000:日本
電子株式会社製）を用いて観察を行ったところ図５に示すような球状粒子であった。また
光学顕微鏡写真の代わりにＳＥＭ画像を用いた以外は実施例１と同様に真球度および平均
粒径を求めた。結果を表２に示す。
【０１００】
　（比表面積の測定）
　ポリアミド４微粒子をさらに１２０℃で１０分間乾燥させた。比表面積測定機（MONOSO
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積を測定した。結果を表２に示す。
【０１０１】
　＜実施例５＞
　１Ｌ耐圧容器に加えるＰＡ４の重量平均分子量が約２１０，０００である以外は実施例
４と同様にしてポリアミド４微粒子を得た。得られたポリアミド４微粒子について実施例
４と同様にＳＥＭ観察を行うと、図６に示すような球状粒子であった。またＳＥＭ画像を
用いて実施例４と同様に真球度および平均粒径を求めた。結果を表２に示す。
【０１０２】
　また、得られたポリアミド４微粒子について実施例４と同様にして、比表面積を測定し
た。結果を表２に示す。
【０１０３】
　＜実施例６＞
　ＰＡ４の濃度が５重量％である以外は実施例４と同様にしてポリアミド４微粒子を得た
。得られたポリアミド４微粒子について実施例４と同様にＳＥＭ観察を行うと、図７に示
すような球状粒子であった。またＳＥＭ画像を用いて実施例４と同様に真球度および平均
粒径を求めた。結果を表２に示す。
【０１０４】
　また、得られたポリアミド４微粒子について実施例４と同様にして、比表面積を測定し
た。結果を表２に示す。
【０１０５】
　＜実施例７＞
　耐圧容器に加えるＰＡ４の重量平均分子量が約２１０，０００であり、ＰＡ４の濃度が
５重量％である以外は実施例４と同様にしてポリアミド４微粒子を得た。得られたポリア
ミド４微粒子について実施例４と同様にＳＥＭ観察を行うと、図８に示すような球状粒子
であった。またＳＥＭ画像を用いて実施例４と同様に真球度および平均粒径を求めた。結
果を表２に示す。
【０１０６】
　また、得られたポリアミド４微粒子について実施例４と同様にして、比表面積を測定し
た。結果を表２に示す。
【０１０７】
【表１】

【０１０８】
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【表２】

【産業上の利用可能性】
【０１０９】
　本発明に係るポリアミドからなる微粒子は、化粧品、パーソナルケア用品および塗料等
の製品に含まれる微粒子として好適に利用することができる。

【図１】

【図２】

【図３】

【図４】
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【図６】

【図７】

【図８】
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