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(57)【要約】
【課題】研磨材として使用しやすい再生研磨材を形成す
ることができる再生研磨材の製造方法を提供する。
【解決手段】本発明の再生研磨材の製造方法は、使用済
み研磨材の水分散液にガスを溶解させる工程と、この水
分散液を凍結させて凝固体を作製する工程と、この凝固
体を融解させる工程とを含む。
【選択図】図１
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
使用済み研磨材の水分散液にガスを溶解させる工程と、
前記水分散液を凍結させて凝固体を作製する工程と、
前記凝固体を融解させる工程とを含む、
再生研磨材の製造方法。
【請求項２】
前記使用済み研磨材が希土類元素の酸化物を含む、
請求項１に記載の再生研磨材の製造方法。
【請求項３】
前記希土類元素の酸化物が酸化セリウムを含む、
請求項２に記載の再生研磨材の製造方法。
【請求項４】
前記ガスが酸性ガスを含む、
請求項１乃至３のいずれか一項に記載の再生研磨材の製造方法。
【請求項５】
前記酸性ガスが二酸化炭素を含む、
請求項４に記載の再生研磨材の製造方法。
【請求項６】
前記水分散液を冷媒に滴下することにより、前記水分散液を凍結させて前記凝固体を作製
する、
請求項１乃至５のいずれか一項に記載の再生研磨材の製造方法。
【請求項７】
前記冷媒に前記ガスを導入し、この冷媒に前記水分散液を滴下して、前記水分散液に前記
ガスを溶解させる、
請求項６に記載の再生研磨材の製造方法。
【請求項８】
前記冷媒に前記ガスをバブリングすることにより、前記冷媒に前記ガスを導入する、
請求項７に記載再生研磨材の製造方法。
【請求項９】
前記水分散液に前記ガスをバブリングすることにより、前記水分散液に前記ガスを溶解さ
せる、
請求項１乃至８のいずれか一項に記載の再生研磨材の製造方法。
【請求項１０】
使用済み研磨材の水分散液に、ガスを導入するガス導入部と、
前記水分散液を凍結させて凝固体を作製する凍結部と、
前記凝固体を融解させる融解部とを含む、
再生研磨材の製造装置。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、一般には、再生研磨材の製造方法及びその製造装置に関し、詳細には、使用
済み研磨材から再生研磨材を製造する方法及びその製造装置に関する。
【背景技術】
【０００２】
　従来、光学レンズ、ガラス基板等のガラス製品、シリコンウェハ等の電子部品等を研磨
するために、セリウム、ランタン等の希土類を含む研磨材が用いられる。この研磨材を用
いてガラス製品等を研磨する場合、研磨材の水分散液を含浸させた研磨パッドをガラス製
品等に当てて擦ることにより、ガラス製品等を研磨することができる。未使用の研磨材は
、適度な粒径を有する二次粒子が含まれ、そのために研磨能力を備えているが、研磨材を
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使用する過程で二次粒子が砕けることにより、径の小さな一次粒子が形成され、研磨能力
が低下する。一般的に、研磨能力が低下した使用済み研磨材は廃棄されるが、近年の希土
類の価格の高騰から、使用済み研磨材を再利用する方法が求められている。
【０００３】
　例えば、特許文献１には、使用済みのガラス研磨材の水分散液を回収した後、この水分
散液を凍結させて、氷の結晶の間にガラス研磨材の二次粒子を形成し、この氷を融解させ
て、ガラス研磨材の二次粒子を含む水分散液を形成し、更にこの水分散液から水を除去す
ることにより、再使用可能なガラス研磨材（再生研磨材）を得ることが開示されている。
【０００４】
　特許文献２には、ガラス研磨材の使用済みスラリーを冷媒中に滴下して凍結させた後、
この凍結したスラリーと冷媒とを静置し融解させて、冷媒、水、ガラス研磨材がそれぞれ
含まれる三層に分離し、更にガラス研磨材の層から冷媒及び水を除去することにより、再
生研磨材を得ることが開示されている。
【０００５】
　特許文献１、２の方法では、使用済み研磨材の水分散液を凍結する過程で、研磨材粒子
の二次粒子が形成される。この二次粒子は、使用済み研磨材中の一次粒子よりも径が大き
い。再生研磨材にこの二次粒子が含まれることにより、再生研磨材をガラス製品の研磨に
使用することができる。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００６】
【特許文献１】特開２０１０－２１４５１５号公報
【特許文献２】特開２０１５－１５０６５８号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００７】
　しかし、特許文献１に開示の方法では、二次粒子が凝集して、径が大きすぎる凝集体が
形成されることがある。このような凝集体は、水に分散させてもすぐに沈殿してしまう、
研磨パッドの異物除去フィルターによって捕捉されてしまう、凝集体を粉砕する工程が必
要となってしまう等の理由により、研磨材として使用しにくい。
【０００８】
　また、特許文献２に開示の方法では、特許文献１の方法よりも、使用済み研磨材の水分
散液を早く凍結させられるため、径が大きすぎる凝集体の形成が抑制されるが、このよう
な凝集体の形成を更に抑制することが求められている。
【０００９】
　本発明は上記の点に鑑みてなされたものであり、研磨材として使用しやすい再生研磨材
の製造方法を提供することを目的とする。
【課題を解決するための手段】
【００１０】
　本発明に係る再生研磨材の製造方法は、
使用済み研磨材の水分散液にガスを溶解させる工程と、
前記水分散液を凍結させて凝固体を作製する工程と、
前記凝固体を融解させる工程とを含むことを特徴とする。
【００１１】
　本発明に係る再生研磨材の製造装置は、
使用済み研磨材の水分散液に、ガスを導入するガス導入部と、
前記水分散液を凍結させて凝固体を作製する凍結部と、
前記凝固体を融解させる融解部とを含むことを特徴とする。
【発明の効果】
【００１２】
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　本発明の再生研磨材の製造方法は、研磨材として使用しやすい再生研磨材を製造するこ
とができる。
【図面の簡単な説明】
【００１３】
【図１】再生研磨材の製造装置の一例である第一製造装置の概略図である。
【図２】再生研磨材の製造装置の一例である第二製造装置の概略図である。
【図３】再生研磨材の製造装置の一例である第三製造装置の概略図である。
【図４】凝集体の粒度分布を測定した結果を示すグラフである。
【図５】凝集体に超音波振動を加える前後の、凝集体の粒度分布を測定した結果を示すグ
ラフである。
【発明を実施するための形態】
【００１４】
　以下、本発明を実施するための形態を説明する。
【００１５】
　本実施形態に係る再生研磨材の製造方法は、使用済み研磨材の水分散液にガスを溶解さ
せる工程と、この水分散液を凍結させて凝固体を作製する工程と、この凝固体を融解させ
る工程とを含む。
【００１６】
　本実施形態の再生研磨材の製造方法では、ガスが溶解した使用済み研磨材の水分散液を
凍結させて凝固体を作製すると、凝固体中に使用済み研磨材の粒子が凝集した凝集体が形
成される。この凝集体中にはガスの気泡の痕跡が形成される。凝固体を融解させると凝集
体が沈殿する。凝集体はガスの気泡の痕跡のため脆くなっている。この凝集体を回収して
研磨に使用すると、凝集体は研磨の圧力によって容易に砕け、研磨に適した二次粒子が形
成される。このため、凝集体をそのまま再生研磨材として使用することができる。また凝
集体は、撹拌振動、超音波処理等で容易に粉砕することができるため、研磨に適した二次
粒子を容易に形成することができる。このため、凝集体を粉砕することで再生研磨材を得
ることもできる。
【００１７】
　本実施形態に係る再生研磨材の製造方法について、各工程ごとに説明する。
【００１８】
　（使用済み研磨材の水分散液を用意する工程）
　この工程では、使用済み研磨材の水分散液（以下、単に「水分散液」ともいう）を用意
する。使用済み研磨材とは、被研磨物の研磨に使用した後の研磨材である。被研磨物とし
て、例えば、光学レンズ、プリズム、ミラーなどの光学部品、ハードディスクや液晶パネ
ルなどのガラス基板等のガラス製品が挙げられる。使用済み研磨材の水分散液とは、使用
済み研磨材が水中に分散したスラリーである。
【００１９】
　本実施形態では、研磨材が希土類元素の酸化物を含むことが好ましい。すなわち、使用
済み研磨材が希土類元素の酸化物を含むことが好ましく、これにより、再生研磨材も希土
類元素の酸化物を含むことが好ましい。この場合、研磨材及び再生研磨材を用いて、特に
ケイ素を含む被研磨物を化学研磨によって研磨することができる。希土類元素として、例
えば、セリウム、ランタン、ネオジム等が挙げられる。
【００２０】
　本実施形態では、特に希土類元素の酸化物が酸化セリウムを含むことが好ましい。以下
、研磨材を用いた研磨のメカニズムを、特に、酸化セリウムを含有する研磨材でガラス製
品を研磨する場合を例に挙げて説明する。酸化セリウムを含む研磨材を用いてガラス製品
を研磨する際、ガラスの主成分である酸化珪素（ＳｉＯ２）においてＳｉ－Ｏ結合を形成
しているＳｉの一部が、研磨材に含まれる酸化セリウム（ＣｅＯ２）中のＣｅと置換され
、研磨材とガラスとの間にＣｅ－Ｏ結合が形成される。このＣｅ－Ｏ結合は、Ｓｉ－Ｏ結
合よりも弱いため、乖離しやすい。それゆえ、Ｃｅ－Ｏ結合周辺のガラス組織はガラス製
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品表面から剥離しやすい。酸化セリウムを含む研磨材を用いてガラス製品を研磨する場合
、上記の酸化セリウムの特性によって、ガラス製品表面に存在する歪み、突起等が剥離さ
れるため、ガラス製品の表面を平滑にすることができる。また酸化セリウムはガラスより
も硬度が低いため、ガラス製品である被研磨物を研磨する場合に、被研磨物に傷が付くこ
とを抑制することができる。
【００２１】
　使用済み研磨材の粒子（以下、研磨材粒子ともいう）の多くは、粒径の小さい一次粒子
である。これは、未使用の研磨材中の粒子が研磨の過程で砕けて粒径が小さくなり、一次
粒子が形成されるからである。また、使用済み研磨材の水分散液には、被研磨物由来の成
分が混入する。特に、被研磨物がガラス製品であると、水分散液には、ナトリウム等のガ
ラス製品由来のアルカリ成分が混入する。この場合、水分散液はアルカリ性である。
【００２２】
　被研磨物由来の成分には、研磨前の荒削り等で形成された粗大なガラス組織、研磨によ
って形成された粗大なガラス組織等の粗大な異物が含まれ得る。これらの粗大な異物は、
使用済み研磨材の水分散液を用意する工程において、水分散液から取り除くことが好まし
い。
【００２３】
　（水分散液にガスを溶解させる工程）
　この工程では、水分散液にガスを溶解させる。ガスは、水分散液に溶解することができ
るガスである。
【００２４】
　特に本実施形態では、ガスが酸性ガスを含むことが好ましい。水分散液がアルカリ性で
ある場合に、ガスが酸性ガスを含むことにより、ガスを水分散液に容易に溶解させること
ができる。例えば、酸性ガスには、二酸化炭素（ＣＯ２）、窒素酸化物（ＮＯｘ）、及び
二酸化硫黄（ＳＯ２）からなる群から選択される一種以上が含まれ得る。本実施形態では
、特に酸性ガスが二酸化炭素を含むことが好ましい。二酸化炭素は毒性がなく、水に対す
る溶解性が高く、シリコーンオイル等の冷媒に対する溶解性も有するためである。
【００２５】
　水分散液にガスを溶解させる方法として、例えば、水分散液に対して直接ガスを溶解さ
せる方法、及び冷媒を使用する場合に、冷媒から水分散液にガスを移動させる方法が挙げ
られる。
【００２６】
　水分散液に対して直接ガスを溶解させる方法は、水分散液にガスが溶解すれば特に限定
されない。この方法として、例えば、水分散液にガスをバブリングすること、水分散液を
収容する密閉容器中にガスを充満させて水分散液にガスを溶解させること、ドライアイス
等のガスを発生する固体を水分散液に投入すること、及びガスが充満した容器中に水分散
液を噴霧すること等が挙げられる。特に本実施形態では、水分散液にガスをバブリングす
ることにより、水分散液にガスを溶解させることが好ましい。この場合、水分散液に対す
るガスの溶解量を容易に調整することができる。
【００２７】
　冷媒から水分散液にガスを移動させる方法は、水分散液と、ガスを導入した冷媒とを接
触させることで、この冷媒から水分散液にガスを移動させる方法である。冷媒と水分散液
とを接触させる方法としては、例えば、冷媒に水分散液を滴下すること、及び冷媒と水分
散液とを混合することが挙げられる。このことについては後述する。
【００２８】
　（水分散液を凍結させて凝固体を作製する工程）
　この工程では、ガスが溶解された水分散液を冷却して凝固させることにより、水分散液
の凝固体を作製する。この工程では、水が凍結して結晶を形成する際に、結晶から使用済
み研磨材粒子及びガスが排除される。このため、凝固体中には、研磨材粒子が凝集した凝
集体が形成される。この凝固体にはガスの気泡が形成される。
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【００２９】
　水分散液を凍結させる方法として、例えば、水分散液が入った容器を冷却する方法、及
び冷媒と水分散液とを接触させる方法が挙げられる。
【００３０】
　水分散液が入った容器を冷却する方法では、ガスが溶解された水分散液を容器にいれ、
この容器ごと水分散液を冷却することにより、水分散液を凝固させ、凝固体を作製する。
冷却温度及び冷却時間は、水分散液の組成、水分散液の量によって適宜設定される。冷媒
と水分散液とを接触させる方法では、冷却した冷媒に水分散液を接触させることにより水
分散液を凝固させ、凝固体を作製する。特に本実施形態では、水分散液を冷媒に滴下する
ことにより、水分散液を凍結させて前記凝固体を作製することが好ましい。この場合、凝
固時の水分散液の比表面積を大きくすることができるため、水分散液を早く凝固させるこ
とができる。
【００３１】
　この冷媒は、水よりも融点が低ければ特に限定されないが、水と比重が異なることが好
ましく、例えば、冷媒が油脂であることが好ましい。また、冷媒がシリコーンオイルであ
ることも好ましい。冷媒の温度は、例えば、－５℃～－３０℃の範囲内であることが好ま
しい。この場合、適度な粒径を有する凝集体を効率良く形成することができる。
【００３２】
　冷媒で水分散液を凝固させる場合、上述の通り、冷媒にガスを導入し、この冷媒に水分
散液を滴下して、冷媒から水分散液にガスを移動させることにより、水分散液にガスを溶
解させてもよい。この場合、水分散液に対するガスの導入と、水分散液を凍結させること
による凝固体の作製とを、一度にすることができる。また、ガスを導入・溶解した冷媒に
水分散液を滴下すると、冷媒中のガスが水分散液に移動すると共に、水分散液の液滴付近
の冷媒の温度が上昇し、ガスの冷媒への飽和溶解度が下がる。このため、冷媒に溶解して
いるガスの一部が気化し、冷媒から気化熱が奪われるため、液滴の周囲で冷媒の温度が低
下する。ガスを導入した冷媒に水分散液を滴下して水分散液を凝固させる場合には、冷媒
にガスを導入していない場合よりも、早く水分散液を凝固させることができる。なお、ガ
スを導入した冷媒には、ガスが溶解させていない水分散液だけでなく、ガスが溶解させた
水分散液を導入してもよい。冷媒にガスを導入・溶解させる方法は特に限定されないが、
特に本実施形態では、冷媒にガスをバブリングすることにより、冷媒にガスを導入・溶解
させることが好ましい。この場合、冷媒に対するガスの溶解量を容易に調整することがで
きる。
【００３３】
　冷媒と水分散液とを接触させる方法として、冷媒と水分散液とを混合する方法を採用し
てもよい。この方法では、冷却された冷媒と、水分散液とを混合することにより、水分散
液のみを凝固させて凝固体を作製する。この場合、冷媒と水分散液との混合という容易な
方法により、凝固体を作製することができる。冷媒と水分散液とを混合する方法では、水
分散液にガスが導入されていてもよく、冷媒にガスが導入されていてもよく、水分散液と
冷媒の両方にガスが導入されていてもよい。特に冷媒から水分散液へガスを移動させる場
合には、ガスが二酸化炭素であると共に、冷媒がシリコーンオイルであることが好ましい
。この二酸化炭素は、冷媒及び水に溶解しやすく、且つ冷媒よりも水に溶解しやすいこと
から、冷媒から水分散液に二酸化炭素は容易に移動する。
【００３４】
　（凝固体を融解させる工程）
　凝固体を融解させる工程では、水分散液を凍結させて作製した凝固体を融解させる。凝
固体を融解させる方法は特に限定されない。例えば、凝固体を室温に静置することで、凝
固体を融解させることができる。もちろん、凝固体を加温することで、凝固体を融解させ
てもよい。
【００３５】
　水分散液が入った容器を冷却することにより凝固体を作製した場合には、凝固体が融解



(7) JP 2017-109291 A 2017.6.22

10

20

30

40

50

すると、主に凝集体が含まれる層（再生研磨材層）と、主に水が含まれる層（水層）との
二層が形成される。凝集体は、水中で沈殿しやすいため、再生研磨材層が下層となり、水
層が上層となる。この再生研磨材層から、凝集体を回収する。
【００３６】
　冷媒と水分散液と接触させることにより凝固体を作製し、冷媒と凝固体とが混在した状
態で凝固体が融解される場合、凝固体が融解すると、主に冷媒が含まれる層（冷媒層）、
主に凝集体が含まれる層（再生研磨材層）と、主に水が含まれる層（水層）との三層が形
成される。冷媒が水よりも比重が小さい場合には、再生研磨材層の上に水層が配置され、
この水層の上に冷媒層が配置される。この再生研磨材層から、凝集体を回収する。尚、冷
媒層から冷媒を回収し、再利用してもよい。
【００３７】
　凝固体が融解すると、研磨材粒子の凝集体が沈殿する。この凝集体からガスが抜けるが
、ガスの気泡の痕跡が形成されるため、脆くなっている。
【００３８】
　この脆い凝集体を研磨に使用すると、研磨の圧力によって凝集体が粉砕されて、研磨に
適した二次粒子が容易に形成される。このため、回収した凝集体を再生研磨材として用い
ることができる。また凝集体は、撹拌振動等の操作によって容易に粉砕することができる
ため、研磨に適した二次粒子を容易に形成することができる。このため、回収した凝集体
を撹拌振動等で粉砕することで、再生研磨材を得てもよい。
【００３９】
　再生研磨材を水で洗浄してもよい。この場合、再生研磨材に含まれる被研磨物に由来す
る成分を少なくすることができ、再生研磨材の純度を高めることができる。
【００４０】
　上記で説明した再生研磨材の製造方法の例（製造方法例１～製造方法例３）を以下に示
す。再生研磨材の製造方法は、これらの例に限定されない。
【００４１】
　（製造方法例１）
　製造方法例１では、まず、酸化セリウムを含む使用済み研磨材の水分散液を用意する。
【００４２】
　次に、水分散液にガスを溶解させる。ガスは例えば二酸化炭素である。水分散液にガス
をバブリングすることにより、水分散液にガスを溶解させる。製造方法例１では、特にガ
スが二酸化炭素である場合、バブリングで水分散液に供給される二酸化炭素の量は、水分
散液１Ｌに対して、標準状態で０．５～５Ｌの範囲内であることが好ましい。この場合、
凝集体中に十分な二酸化炭素の気泡の痕跡を形成することができる。
【００４３】
　次に、水分散液を凍結させて、凝固体を作製する。製造方法例１では、水分散液を凍結
させる方法として、水分散液が入った容器を冷却する方法を採用することができる。冷却
時の温度は、例えば、－１０℃～－２５℃の範囲内が好ましく、－１５℃～－２０℃の範
囲内がより好ましい。この場合、凝集体が大きくなり過ぎることを抑制することができる
。冷却時間は、１時間以上であることが好ましく、２時間以上であることがより好ましい
。
【００４４】
　次に凝固体を融解させる。製造方法例１では、容器に入った水分散液の凝固体を室温で
静置することにより、凝固体を融解させることができる。凝固体が融解されると、凝固体
が、主に研磨材粒子の凝集体が含まれる再生研磨材層と、主に水が含まれる水層との二層
が形成される。この再生研磨材層から、凝集体を回収する。
【００４５】
　（製造方法例２）
　製造方法例２では、製造方法例１と同様に、使用済み研磨材の水分散液を用意した後、
水分散液に二酸化炭素を溶解させる。
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【００４６】
　次に、水分散液を冷媒に滴下する。冷媒に水分散液を滴下すると、冷媒中で水分散液が
凍結されて、水分散液の凝固体が作製される。製造方法例２では、冷媒としてシリコーン
オイルを用いる。冷媒の温度は、例えば、－５℃～－３０℃の範囲内であることが好まし
く、－１０℃～－２０℃の範囲内であることがより好ましい。この場合、球状の凝固体を
形成することができ、凝集体の大きさを揃えることができる。
【００４７】
　次に、凝固体を冷媒の一部と共に回収し、冷媒と凝固体とが混在した状態で凝固体を融
解させる。製造方法例２では、凝固体が融解されると、主に研磨材粒子の凝集体が含まれ
る再生研磨材層と、主に水が含まれる水層と、主に冷媒が含まれる冷媒層との三層が形成
される。この再生研磨材層から、凝集体を回収する。
【００４８】
　製造方法例２では、冷媒に水分散液を滴下して凝固体を作製し、冷媒と混在した凝固体
を回収した後、凝固体を融解させるため、凝固体の作製及び凝固体の融解を連続的に行う
ことができる。
【００４９】
　（製造方法例３）
　製造方法例３では、まず、製造方法例２と同様に、使用済み研磨材の水分散液を用意す
る。
【００５０】
　次に、冷媒を用意して、この冷媒に二酸化炭素を溶解させる。製造方法例３では、冷媒
としてシリコーンオイルを用い、シリコーンオイルにガスとして二酸化炭素をバブリング
することにより、冷媒に二酸化炭素を溶解させる。製造方法例３では、冷媒の温度が、例
えば、－５℃～－３０℃の範囲内であることが好ましく、－１０℃～－２０℃の範囲内で
あることがより好ましい。この場合、球状の凝固体を形成することができ、凝集体の大き
さを揃えることができる。また、ガスが二酸化炭素である場合、少なくとも冷媒の温度に
おける飽和溶解量まで、冷媒にバブリングし続けることが好ましい。この場合、研磨材粒
子の凝集体に十分な二酸化炭素の気泡の痕跡を形成することができる。
【００５１】
　次に、冷媒に水分散液を滴下する。冷媒に水分散液が滴下されると、冷媒から水分散液
にガスが移動して水分散液にガスが溶解すると共に、水分散液が凍結されて、凝固体が作
製される。
【００５２】
　次に、凝固体を冷媒の一部と共に回収し、冷媒と凝固体とが混在した状態で凝固体を融
解させる。製造方法例３では、凝固体が融解されると、主に研磨材粒子の凝集体が含まれ
る再生研磨材層と、主に水が含まれる水層と、主に冷媒が含まれる冷媒層との三層が形成
される。この再生研磨材層から、凝集体を回収する。
【００５３】
　製造方法例３では、ガスを導入した冷媒に水分散液を滴下することで、水分散液にガス
を溶解させる共に凝固体を作製し、冷媒と混在した凝固体を回収した後、凝固体を融解さ
せるため、水分散液へのガスの溶解、凝固体の作製、及び凝固体の融解を連続的に行うこ
とができる。
【００５４】
　以下、本実施形態に係る再生研磨材の製造装置について説明する。
【００５５】
　本実施形態に係る再生研磨材の製造装置は、使用済み研磨材の水分散液に、ガスを導入
するガス導入部と、水分散液を凍結させて凝固体を作製する凍結部と、凝固体を融解させ
る融解部とを含む。
【００５６】
　以下、本実施形態に係る再生研磨材の製造装置の一例である第一製造装置、第二製造装
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置、及び第三製造装置について、それぞれ図１～図３を用いて説明する。尚、再生研磨材
の製造装置は、第一製造装置、第二製造装置、及び第三製造装置の構成に限定されない。
【００５７】
　（第一製造装置）
　図１に示すように、第一製造装置は、貯蔵槽１１と、ガス導入装置１２と、凍結槽１３
と、融解槽１５とを備える。
【００５８】
　貯蔵槽１１は、水分散液を貯めるための槽である。貯蔵槽は、水分散液を貯めることが
できれば特に限定されない。
【００５９】
　ガス導入装置１２は、貯蔵槽１１に貯められた水分散液にガスを導入する装置である。
ガス導入装置１２は、ガスボンベ等のガス供給源１２０と、このガス供給源１２０と貯蔵
槽１１とをつなぐ供給路１２１とを備える。ガス供給源１２０中のガスが供給路１２１を
通って貯蔵槽１１に貯められた水分散液に導入されることにより、水分散液に対するガス
のバブリングが行われる。ガス導入装置１２は、貯蔵槽１１中の水分散液にガスを導入す
ることができれば限定されない。
【００６０】
　凍結槽１３は、貯蔵槽１１中の水分散液を貯めると共に、この水分散液を凍結させて凝
固体を作製するための槽である。凍結槽１３は、水分散液を貯めることができ、水分散液
を凍結させることができれば、特に限定されない。凍結槽１３は、貯蔵槽１１中の水分散
液を凍結槽１３に移送させるための移送路を介して、貯蔵槽１１と接続されていてもよい
。この移送路は、例えば、貯蔵槽１１中の水分散液を吸い上げるポンプを備えていてもよ
く、貯蔵槽１１と凍結槽１３との高低差を利用して水分散液を移送する移送手段を備えて
いてもよい。
【００６１】
　また、凍結槽１３には冷却装置１４が設けられている。冷却装置１４は、凍結槽１３に
貯められた水分散液を冷却して凍結させることができる装置である。冷却装置１４の冷却
形式は、気化圧縮型、気化吸収型、ペルチェ効果型、或いはケミカルヒートポンプ型であ
ってもよい。冷却装置１４は、水分散液を少なくとも－１０～－２５℃に冷却することが
できる。
【００６２】
　融解槽１５は、凍結槽１３で作製された凝固体を融解すると共に、この凝固体の融解物
を貯めるための槽である。融解槽１５では、凝固体を室温で静置して融解させてもよく、
凝固体を加熱して融解させてもよい。凝固体を加熱して融解させる場合には、融解槽１５
がヒーターを備えていてもよい。融解槽１５は、水分散液の凝固体及び凝固体の融解物を
貯めることができれば特に限定されない。
【００６３】
　第一製造装置を用いて再生研磨材を製造する過程について、図１を参照しながら説明す
る。まず、貯蔵槽１１中に貯められた使用済み研磨材の水分散液にガス導入装置１２によ
ってガスをバブリングして、水分散液にガスを溶解させる。次に、貯蔵槽１１から凍結槽
１３に水分散液を移送した後、凍結槽１３中の水分散液を冷却装置１４で冷却して凍結さ
せ凝固体を作製する。次に、凍結槽１３で作製された凝固体を融解槽１５に移し、融解槽
１５中で凝固体を融解させる。第一製造装置では、融解槽１５中で凝固体が融解すると、
主に研磨材粒子の凝集体を含む再生研磨材層と、主に水を含む水層との二層とが形成させ
る（図１参照）。そして、この再生研磨材層から凝集体を回収する。
【００６４】
　このため、第一製造装置では、貯蔵槽１１及びガス導入装置１２がガス導入部１に含ま
れ、凍結槽１３及び冷却装置１４が凍結部２に含まれ、融解槽１５が融解部３に含まれる
（図１参照）。
【００６５】
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　尚、第一製造装置では、貯蔵槽１１、凍結槽１３、及び融解槽１５が別々の構成である
が、これに限られない。例えば、貯蔵槽１１が凍結槽１３を兼ねていてもよく、凍結槽１
３が融解槽１５を兼ねていてもよく、貯蔵槽１１が凍結槽１３及び融解槽１５を兼ねてい
てもよい。すなわち、貯蔵槽１１に貯められた水分散液を冷却して凍結させて凝固体を作
製してもよく。凍結槽１３で作製された凝固体を凍結槽１３中で融解させてもよく、貯蔵
槽１１中で水分散液の凝固体を作製した後、貯蔵槽１１中で凝固体を融解させてもよい。
【００６６】
　（第二製造装置）
　図２に示す第二製造装置は、貯蔵槽２１と、ガス導入装置２２と、滴下装置２３と、冷
媒槽２４と、融解槽２６とを備える。
【００６７】
　第二製造装置における貯蔵槽２１及びガス導入装置２２は、それぞれ、第一製造装置の
貯蔵槽１１及びガス導入装置１２と同様でよい。ガス導入装置２２は、ガスボンベ等のガ
ス供給源２２０と、このガス供給源２２０と貯蔵槽２１とをつなぐ供給路２２１とを備え
る。
【００６８】
　滴下装置２３は、貯蔵槽２１に貯められた水分散液を冷媒槽２４に滴下する装置である
。滴下装置２３は、貯蔵槽２１中の水分散液を移送するための移送路を介して、貯蔵槽２
１と接続されている。滴下装置２３は、水分散液を滴下することができれば特に限定され
ず、例えば、液体定量吐出装置（ディスペンサ）、滴下ロート、ビュレット、スポイトが
例示される。
【００６９】
　冷媒槽２４は、冷却された冷媒を貯めることができると共に、滴下装置２３から滴下さ
れた水分散液が冷却され、凍結して凝固体が作製される槽である。冷媒槽２４は、冷媒を
貯めることができれば、特に限定されない。
【００７０】
　また、冷媒槽２４には冷却装置２５が設けられている。冷却装置２５は、冷媒槽２４に
貯められた冷媒を冷却することができる装置である。冷却装置２５の冷却形式は、気化圧
縮型、気化吸収型、ペルチェ効果型、或いはケミカルヒートポンプ型であってもよい。冷
却装置２５は、冷媒を少なくとも－５～－３０℃に冷却することができる。
【００７１】
　融解槽２６は、冷媒槽２４で作製された凝固体と冷媒とが混在したものを貯めることが
できると共に、この凝固体の融解物と冷媒とを貯めることができる槽である。このため、
融解槽２６は、冷媒槽２４で作製された凝固体と融解物が混在したものを移送するための
移送路を介して、冷媒槽２４と接続されていてもよい。この移送路は、例えば、冷媒槽２
４中の冷媒及び凝固体を吸い上げるためのポンプを備えていてもよい。融解槽２６では、
凝固体を室温で静置して融解させてもよく、凝固体を加熱して融解させてもよい。凝固体
を加熱して融解させる場合には、融解槽２６がヒーターを備えていてもよい。融解槽２６
は、冷媒、凝固体、及び凝固体の融解物を貯めることができれば特に限定されない。
【００７２】
　第二製造装置を用いて再生研磨材を製造する過程について、図２を参照しながら説明す
る。まず、貯蔵槽２１中に貯められた使用済み研磨材の水分散液にガス導入装置２２によ
ってガスをバブリングして、水分散液にガスを溶解させる。次に、貯蔵槽２１中の水分散
液を滴下装置２３によって、冷媒槽２４に貯められた冷媒に水分散液を滴下する。水分散
液は、冷媒によって冷却されて凍結し、凝固体が作製される。次に、凝固体を、冷媒の一
部と混在した状態で、融解槽２６に移送する。融解槽２６において凝固体は融解する。第
二製造装置では、融解槽２６中で凝固体が融解すると、主に研磨材粒子の凝集体を含む再
生研磨材層と、主に水を含む水層と、主に冷媒を含む冷媒層の三層が形成される。そして
、この再生研磨材層から凝集体を回収する。
【００７３】
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　このため、第二製造装置１では、貯蔵槽２１及びガス導入装置２２がガス導入部１に含
まれ、滴下装置２３、冷媒槽２４及び冷却装置２５が凍結部２に含まれ、融解槽２６が融
解部３に含まれる（図２参照）。
【００７４】
　（第三製造装置）
　図３に示す第三製造装置は、貯蔵槽３１と、滴下装置３２と、冷媒槽３３と、冷媒ガス
導入装置３４と、融解槽３６とを備える。
【００７５】
　貯蔵槽３１は、使用済み水分散液を貯めるための槽である。貯蔵槽３１は、水分散液を
貯めることができれば特に限定されない。
【００７６】
　滴下装置３２は、貯蔵槽３１に貯められた水分散液を冷媒槽３３に滴下する装置であり
、その構成は、第二製造装置の滴下装置２３と同様でよい。滴下装置３２は、貯蔵槽３１
中の水分散液を移送するための移送路を介して、貯蔵槽３１と接続されている。
【００７７】
　冷媒槽３３は、冷却された冷媒を貯めることができると共に、滴下装置３２から滴下さ
れた水分散液が冷却され、凍結して凝固体が作製される槽である。冷媒槽３３の構成は、
第二製造装置の冷媒槽２４と同様でよい。
【００７８】
　冷媒ガス導入装置３４は、冷媒槽３３に貯められた冷媒にガスを導入する装置である。
冷媒ガス導入装置３４は、ガスボンベ等のガス供給源３４０と、このガス供給源３４０と
冷媒貯蔵槽３３とをつなぐ供給路３４１とを備える。ガス供給源３４０中のガスが供給路
３４１を通って冷媒槽３３に貯められた冷媒に導入されることにより、冷媒に対するガス
のバブリングが行われる。冷媒ガス導入装置３４は、冷媒槽３３中の冷媒にガスをバブリ
ングすることができれば、この構成は限定されない。
【００７９】
　冷媒槽３３には冷却装置３５が設けられている。冷却装置３５の構成は、第二製造装置
の冷却装置２５と同様でよい。冷却装置３５は、冷媒を少なくとも－５～－３０℃に冷却
することができる。
【００８０】
　融解槽３６は、冷媒槽３３で作製された凝固体と冷媒との混合物を貯めることができる
と共に、この凝固体の融解物と冷媒とを貯めることができる槽である。このため、融解槽
３６は、冷媒槽３３で作製された凝固体と融解物との混合物を移送するための移送路を介
して、冷媒槽３３と接続されていてもよい。この移送路は、例えば、冷媒槽３３中の冷媒
及び凝固体を吸い上げるためのポンプを備えていてもよい。融解槽３６では、凝固体を室
温で静置して融解させてもよく、凝固体を加熱して融解させてもよい。凝固体を加熱して
融解させる場合には、融解槽３６がヒーターを備えていてもよい。融解槽３６は、冷媒、
凝固体、及び凝固体の融解物を貯めることができれば特に限定されない。
【００８１】
　第三製造装置を用いて再生研磨材を製造する過程について、図３を参照しながら説明す
る。まず、冷媒槽３３に貯められた冷媒に、冷媒ガス導入装置３４によってガスをバブリ
ングして、冷媒にガスを溶解させる。次に、貯蔵槽３１中に貯められた使用済み研磨材の
水分散液を、滴下装置３２によって、冷媒槽３３に貯められた冷媒に滴下する。この際、
冷媒に溶解しているガスが滴下された水分散液に移動すると共に、水分散液が冷媒によっ
て冷却されて凍結し、凝固体が作製される。次に、凝固体を、冷媒の一部と混在した状態
で、融解槽３６に移送する。融解槽３６において凝固体は融解する。第三製造装置では、
融解槽３６中で凝固体が融解すると、主に研磨材粒子の凝集体を含む再生研磨材層と、主
に水を含む水層と、主に冷媒を含む冷媒層の三層が形成される。そして、この再生研磨材
層から凝集体を回収する。
【００８２】



(12) JP 2017-109291 A 2017.6.22

10

20

30

40

50

　このため、第三製造装置では、貯蔵槽３１、滴下装置３２、冷媒槽３３、冷媒ガス導入
装置３４、及び冷却装置３５がガス導入部１及び凍結装置２に含まれ、融解槽３６が融解
部３に含まれる（図３参照）。
【００８３】
　尚、第二製造装置及び第三製造装置では、融解部において、再生研磨材層と、水層と、
冷媒層との三層が形成されているが、この冷媒層から冷媒を回収して、冷媒として再び使
用してもよい。
【実施例】
【００８４】
　以下、本発明を実施例によって具体的に説明する。
【００８５】
　（実施例１～６、比較例１～３）
　酸化セリウムと酸化ランタンとの混合物を含む研磨材１ｋｇを水２０ｋｇに分散させて
研磨液を調製し、この研磨液を用いてガラス製品を研磨した。続いて、この研磨液を０．
０４５ｍｍの目開きを有する篩にかけることにより、研磨液から粗大なガラス組織を取り
除いた。これにより、使用済み研磨材の水分散液を２０ｋｇを用意した。この水分散液を
少量採取して、水分を蒸発させた後、蛍光エックス線分析装置（株式会社リガク製、商品
名：ＲＩＸ１０００）を用いて、使用済み研磨材の組成を分析したところ、酸化セリウム
が４０質量％、酸化ランタンが１６質量％、酸化プラセオジムが３質量％、酸化ネオジム
が１質量％、酸化ケイ素が３２質量％、酸化アルミニウムが８質量％含まれていた。その
他、微量の鉄とナトリウムが検知された。
【００８６】
　次に、冷媒に二酸化炭素をバブリングして、冷媒に二酸化炭素を溶解させた。この冷媒
に水分散液を滴下することにより、水分散液に冷媒中のガスを移動させると共に、水分散
液を凍結させて凝固体を作製した。冷媒として、純粋なシリコーンオイルを用いた。二酸
化炭素のバブリング量、冷媒の温度、水分散液の冷却時間（滴下工程終了後からの冷却保
持時間）は、下記の表１に示す通りである。
【００８７】
　次に、凝固体を、一部の冷媒と混在した状態で回収した。この凝固体を、一部の冷媒と
混在した状態で、室温で２時間静置することにより、融解させた。これにより、主に冷媒
が含まれる冷媒層と、主に水が含まれる水層と、主に研磨材粒子の凝集体が含まれる再生
研磨材層との三層が形成された。この再生研磨材層から凝集体を回収した。
【００８８】
　（実施例７～９）
　まず実施例１～６及び比較例１～３で用いた使用済み研磨材の水分散液と同様のものを
用意した。
【００８９】
　次に、この水分散液に二酸化炭素をバブリングして、水分散液に二酸化炭素を溶解させ
た。二酸化炭素のバブリング量は、下記の表１に示す通りである。
【００９０】
　次に、水分散液を冷媒に滴下して凍結させて凝固体を作製した。冷媒として、純粋なシ
リコーンオイルを用いた。冷媒の温度及び水分散液の冷却時間（滴下工程終了後からの冷
却保持時間）は、下記の表１に示す通りである。
【００９１】
　次に、凝固体を、一部の冷媒と混在した状態で回収した。この凝固体を、一部の冷媒と
混在した状態で、室温で２時間静置することにより、融解させた。これにより、主に冷媒
が含まれる冷媒層と、主に水が含まれる水層と、主に研磨材粒子の凝集体が含まれる再生
研磨材層との三層が形成された。この再生研磨材層から凝集体を回収した。
【００９２】
（実施例１０～１１、比較例４）
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　まず実施例１～６及び比較例１～３で用いた使用済み研磨材の水分散液と同様のものを
用意した。
【００９３】
　次に、この水分散液に二酸化炭素をバブリングして、水分散液に二酸化炭素を溶解させ
た。二酸化炭素のバブリング量は、下記の表１に示す通りである。
【００９４】
　次に、水分散液をフリーザーで融点以下に冷却して凝固体を作製した。水分散液の冷却
温度及び冷却時間は、下記の表１に示す通りである。
【００９５】
　次に、凝固体を、室温で２時間静置することにより、融解させた。これにより、主に水
が含まれる水層と、主に研磨材粒子の凝集体が含まれる再生研磨材層との二層が形成され
た。この再生研磨材層から凝集体を回収した。
【００９６】
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【表１】

【００９７】
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　マイクロトラック粒度分布測定装置（日機装株式会社製、型番：ＭＴ３３００ＥＸ）を
用いて、実施例１～１１及び比較例１～４の凝集体の粒度分布を、レーザー回折・散乱法
により、体積基準で測定した。
【００９８】
　代表として、実施例１～３及び比較例１～３の凝集体の粒度分布の測定結果を図４に示
す。図４に示すように、実施例１～３及び比較例１～３のいずれも凝集体が形成されてい
ることが確認できた。そして、冷媒に二酸化炭素を溶解させることにより、冷媒から水分
散液に二酸化炭素を溶解させた実施例１～３の凝集体の粒度分布は、二つのピークが現れ
ている。これに対して、水分散液に二酸化炭素を溶解させなかった比較例１～３の凝集体
の粒度分布は、図４に示すように、一つのピークのみが現れている。
【００９９】
　また、冷却温度を変更した実施例４～６、水分散液に二酸化炭素を溶解させた実施例７
～９、水分散液に二酸化炭素を溶解させ、冷媒を用いずに冷却した実施例１０、１１の凝
集体の粒度分布は、実施例１～３と同様に、二つのピークが現れた。水分散液に二酸化炭
素を溶解させなかった比較例４の凝集体の粒度分布は、比較例１～３と同様に、一つのピ
ークのみが現れた。
【０１００】
　更に、実施例１～１１及び比較例１～４の凝集体１０ｇを水１００ｍＬに加えて容器に
入れ、超音波出力４０Ｗの超音波振動子を挿入して、超音波振動を加えてから、粒度分布
を測定した。
【０１０１】
　代表として、実施例７の凝集体の粒度分布と、複数回超音波振動を加えた後の粒度分布
との測定結果を図５に示す。図５に示すように、水分散液に二酸化炭素を溶解させた実施
例５の凝集体に、超音波振動を加えることにより、粒径の大きなピークが低くなり、粒径
の小さなピークが高くなっている。
【０１０２】
　また、水分散液に二酸化炭素を溶解させた実施例１～６、実施例８～１１の凝集体に、
超音波振動を加えることにより、粒径の大きなピークが低くなり、粒径の小さなピークが
高くなった。これに対して、水分散液に二酸化炭素を溶解させなかった比較例１～４の凝
集体に、超音波振動を加えても、粒度分布に大きな変化は見られなかった。
【０１０３】
　このため、水分散液に二酸化炭素を溶解させた実施例１～１１の凝集体は、非常に脆く
、容易に粉砕することができ、研磨材として使いやすい凝集体を得ることができる。これ
に対して、水分散液に二酸化炭素を溶解させなった比較例１～４の凝集体は、容易に粉砕
することができない。
【符号の説明】
【０１０４】
　１　ガス導入部
　２　凍結部
　３　融解部
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