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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　スラリー中粒子間に保持された有機溶媒の排出に要する排出時間を測定するスラリー中
粒子の分散性評価装置であって、
　前記排出時間が、スラリーとろ材を接触させた際に、スラリー中の有機溶媒がろ材中の
任意距離を浸透するために要する時間であり、
　スラリーからろ材への有機溶媒の浸透過程を光学的特性に基づき検知することを特徴と
するスラリー中粒子の分散性評価装置。
【請求項２】
　スラリーのろ過を加圧乃至は減圧下で行うことを特徴とする請求項１に記載のスラリー
中粒子の分散性評価装置。
【請求項３】
　スラリーに含まれる有機溶媒を単体でろ材に接触させた際に、その有機溶媒がろ材中の
任意距離を浸透するために要する時間によって前記排出時間の規格化が行われることを特
徴とする請求項１又は２に記載のスラリー中粒子の分散性評価装置。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、スラリー中粒子の分散状態を評価する装置に関するものである。
【背景技術】
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【０００２】
　従来、スラリー中粒子の分散状態の評価は一般に、粒度分布、粘度、ゼータ電位などの
スラリー物性の測定、もしくは各種顕微鏡を用いたスラリー中粒子の観察などにより行わ
れている。
【非特許文献１】中江利昭 監修、「レオロジー工学とその応用技術」、フジ・テクノシ
ステム、2001年1月
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【０００３】
　しかし、上記従来の評価法では、スラリー物性の測定においては、高価な精密機器が必
要であり、且つ、一般に測定に長時間を要するという問題があり、スラリー中粒子の観察
法においては、操作が煩雑、且つ、観察可能なスラリーの濃度等に制限がある、という問
題があった。
【０００４】
　本発明は、上記従来の実情に鑑みてなされたものであって、簡便且つ安価なスラリー中
の粒子分散性評価装置を提供することを解決すべき課題としている。
【課題を解決するための手段】
【０００５】
　第１発明は、スラリー中粒子間に保持された溶媒の排出に要する排出時間に基づきスラ
リー中粒子の分散状態を評価することを特徴とする。
【０００６】
　本発明におけるスラリーは、溶媒中において粒子が分散した状態の系を言う。スラリー
中の溶媒は単一溶媒であっても良く、複数溶媒の混合液であっても良い。同様に、スラリ
ー中の粒子は、単一種類であっても良く、複数種類の粒子がスラリー中に含まれていても
良い。
【０００７】
　本発明における排出時間（Drain Time：DT）は、ろ過や蒸発などの任意の手段によりス
ラリーから溶媒の任意量を排出するために要する時間を言う。
【０００８】
　例えば、ろ材を用いたろ過によりスラリーから溶媒を排出させた場合、ろ材とスラリー
の接触部分にはスラリー中の粒子が堆積して粒子堆積層が形成される。この粒子堆積層が
疎である場合、すなわちスラリー中での粒子の分散状態が悪い場合は、スラリーからの溶
媒の排出はより容易になるのでDTは短くなり、反対に粒子分散状態が良い場合は堆積層の
構造が密になるのでDTは長くなる。このように、本発明装置を用いてDTを測定することで
スラリー中粒子の分散状態を評価することが可能である。
【０００９】
　第２発明は、前記排出時間（DT）が、スラリーとろ材を接触させた際に、スラリー中の
溶媒がろ材中の任意距離を浸透するために要する時間であることを特徴とする。
【００１０】
　本第２発明を装置として実施する場合には、当該装置は、スラリーを収容することがで
きる試料容器と、スラリー中の溶媒を浸透させる一方で、スラリー中の粒子の全部又は一
部の浸透を遮断することができるろ材と、ろ材中における溶媒の浸透状態を検出できる検
出手段とを備え、試料容器中のスラリーとろ材を接触させた際に、スラリー中の溶媒がろ
材中の任意距離を浸透するために要する時間が上記DTとして測定されるものとすることが
できる。
【００１１】
　本第２発明に係る上記装置は、ろ材として所定の面積を有するろ材を使用し、検出手段
としてろ材上における所定部分から所定距離（第１距離）離間した位置（第１位置）にお
ける溶媒浸透の有無を検出（判別）できる検出手段を使用し、ろ材上の上記所定部分にお
いてスラリーとろ材とを接触させ、検出手段が第１位置における溶媒の浸透を検出するま
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での時間が上記DTとして測定されるものとすることが好ましく、これにより、容易かつ再
現性の高い分散性評価を行うことが可能である。
【００１２】
　更に、本第２発明に係る上記装置は、ろ材上における上記所定部分から第１距離よりも
小さい第２距離だけ離間した位置（第２位置）における溶媒浸透の有無を検出（判別）で
きる第２検出手段を更に備え、第２検出手段が第２位置における溶媒の浸透を検出してか
ら検出手段が第１位置における溶媒の浸透を検出するまでの時間が上記DTとして測定され
るものとすることが更に好ましく、これにより、分散性評価の再現性、正確性を一層高め
、或いは、分散性評価の一層の容易化を達成することが可能である。
【００１３】
　なお、上記第１発明をろ材を用いてスラリー中の溶媒を排出させる装置として実施する
場合、当該装置は、スラリーとろ材を接触させることでスラリーから排出された溶媒の量
、ろ材を透過した溶媒の量、又は、ろ材に浸透した溶媒の量を検出する検出手段を備え、
所定量の溶媒が排出され、ろ材を透過し、又は、ろ材に浸透するのに要する時間をDTとし
て測定するものとして構成することも可能であり、この場合も第２発明に係る装置と同様
の効果を達成することができる。
【００１４】
　第３発明は、第２発明における上記検出手段及び／又は第２検出手段として、上記ろ材
上における溶媒の浸透を光学的な物性値（反射率、屈折率等）又は電気的な物性値（誘電
率、導電率等）に基づいて検出するセンサーを用いることを特徴とする。
【００１５】
　即ち、第３発明における検出手段及び／又は第２検出手段は、溶媒の光学的な物性値又
は溶媒浸透の有無によるろ材の光学的な物性値の差により溶媒浸透の有無を検出する光学
的センサーとすることが可能である。或いは、上記検出手段及び／又は第２検出手段は、
溶媒の電気的な物性値又は溶媒浸透の有無によるろ材の電気的な物性値の差により溶媒浸
透の有無を検出する電気的センサーとすることが可能である。
【００１６】
　これらのセンサーを適宜用いることで、多種多様な溶媒についてその浸透過程を検出す
ることが可能になり、これにより多種の水系及び非水系のスラリー中粒子の分散状態を評
価することが可能となる。
【００１７】
　第４発明は、スラリーのろ過操作において、ろ材上に任意形状・材質の筒を設置し、こ
れにスラリーを投入し、必要に応じて加圧若しくは減圧させることにより、溶媒をろ材へ
浸透せしめることを特徴とする。
【００１８】
　加圧乃至は減圧によるろ過方法を用いることで、常圧下ではろ過に長時間を要する微細
な粒子の高濃度スラリーのろ過時間を短縮することが可能であり、これにより分散性評価
に要する時間を短縮することが可能である。
【００１９】
　第５発明は、スラリーに含まれる溶媒を単体でろ材に接触させた際に、その溶媒がろ材
中の任意距離を浸透するために要する時間によって排出時間（DT）の規格化が行われるこ
とを特徴とする。
【００２０】
　この第５発明における「スラリーに含まれる溶媒を単体でろ材に接触させた際に、その
溶媒がろ材中の任意距離を浸透するために要する時間（以下では、溶媒排出時間（ST）と
いう）」は、上記第１発明～第４発明に関して上記したDTの測定方法と実質的に同様の方
法により測定することが可能である。
【００２１】
　例えば、第２発明について上記した装置を用いてSTを測定するのであれば、ろ材上の上
記所定部分において溶媒単体とろ材とを接触させ、検出手段が第１位置における溶媒の浸
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透を検出するまでの時間、或いは、第２検出手段が第２位置における溶媒の浸透を検出し
てから検出手段が第１位置における溶媒の浸透を検出するまでの時間を上記STとして測定
することが可能である。
【００２２】
　第５発明における規格化は、溶媒の物性、特性、性状、状態等がスラリーのDTに与える
影響を消去又は減少させる任意の態様で行うことが可能であり、本発明の規格化の好まし
い位置態様としては、DTをSTで除することによる規格化を例示することができる。
【００２３】
　第５発明によれば、水系溶媒のスラリーの場合だけでなく、非水系溶媒のスラリーにお
ける分散性評価を行うことが可能となり、或いは、非水系溶媒のスラリーにおける分散性
評価の正確性を高めることが可能となり、或いは、異なる種類の溶媒間でのスラリーの分
散性の比較を行う等が可能となる。
【００２４】
　即ち、セラミックス原料等として使用されるスラリーにおいては、非水系溶媒を使用す
ることが必要又は好適な場合があり、非水系溶媒を用いたスラリー中での粒子の分散性評
価や異なる溶媒間でのスラリー中粒子の分散性の比較が必要とされていたが、例えば、一
般に極性が低い非水系溶媒中では静電的な粒子間相互作用が小さく、ゼータ電位による分
散性評価が困難である等の理由から、分散性の向上に最適な溶媒や分散剤の選択及びその
添加量の決定のための簡便又は迅速な分散性評価法が求められていた。
【００２５】
　第５発明は上記の状況を解決するものであり、セラミックス製造等の技術分野において
極めて高い意義を有するものである。
【００２６】
　なお、上記第１～第５発明はいずれも、スラリー中粒子の分散性を評価する装置として
実施することが可能であり、或いは、スラリーの製造、調整等を行う装置、又は、セラミ
ックスその他の物を製造する装置に組み込まれることにより、当該スラリー、セラミック
ス等を製造する装置として実施することも可能である。同様に、上記第１～５発明はいず
れも方法の発明として実施することも可能である。
【発明を実施するための最良の形態】
【００２７】
　以下、本発明を具体化した実施例１～３を図面を参照しつつ説明する。
【実施例１】
【００２８】
　実施例１のスラリー中粒子の分散性評価装置は図１に示すように、ろ材１上に設置した
例えば金属製の下面に開口が形成された試料筒２にスラリー３を投入し、上記開口におい
てスラリー３とろ材１を接触させることによりスラリー３中の溶媒がろ材１中に浸透して
いく過程を、試料筒２を中心として任意の同心半径距離に設置されたセンサー４、５によ
り検出するものである。このとき、試料筒２により近い位置（第２位置）に設置されたセ
ンサー５が溶媒の通過を検知してから試料筒２により遠い位置（第１位置）に設置された
センサー４が溶媒の通過を検知するまでの時間が計時カウンター６により排出時間（DT）
として測定される。
【００２９】
　尚、上記測定におけるろ過は常圧で行うことが可能である他、必要に応じてろ材１及び
試料筒２の下方部分を気密に覆うケース７を使用し、スラリー３を加圧することにより、
或いは、気密ケース７内を減圧することにより、上記測定におけるろ過を加圧乃至は減圧
下において行うことも可能である。
【００３０】
　ろ材１中の溶媒浸透検知のためのセンサーとしては、例えば図２に示した反射型のフォ
トセンサーを用いることができる。これは、光源として例えば発光ダイオード、及び、反
射光検出器として例えばフォトトランジスターから構成される複合素子である。図３は溶
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媒として例えばアセトンがろ材へ浸透した際の反射型フォトセンサーからの出力をオシロ
スコープで測定した結果である。アセトンが浸透すると乾燥状態のろ材に比べ反射率が下
がるため出力電圧が下がる。内側のセンサー５で溶媒の浸透が検知されてから外側のセン
サー４で溶媒の浸透が検知されるまでの時間差（ΔT）が排出時間（DT）である。アセト
ン以外の各種有機溶媒及び水を用いた全ての場合において図３と類似の出力波形が得られ
排出時間（DT）の測定が可能であった。
【００３１】
　ここで、溶媒浸透検知のためのセンサーは、必ずしも図２に示された反射型フォトセン
サーである必要はない。例えば、ろ材を挟む形で配置された透過型フォトセンサーや誘電
率センサー、乃至は、ろ材に接触させた導電率センサーなどを用いても、溶媒浸透検知が
可能であった。
【実施例２】
【００３２】
　平均粒径1.6μmのアルミナ粒子を濃度10 mass%で水に分散させたスラリーの排出時間（
DT）測定結果の例を図４に示す。この図の横軸は分散剤として用いたポリカルボン酸のア
ンモニア塩の添加量を示し、縦軸が本発明装置で測定された排出時間（DT）の10回程度の
測定値の平均を示している。排出時間（DT）が極大値を示す分散剤添加量で調製されたス
ラリー中粒子の分散性が最も良いことが期待され、このことは実際に粘度測定やゼータ電
位測定から確認された。このようにして、本発明の装置を用いることで、スラリー中粒子
の分散状態を簡便に評価することが可能であり、分散剤の添加量やpHなどのスラリー調製
条件の最適化を行うことが可能である。
【００３３】
　ここで、図４の測定は常圧において行った結果であるが、本発明装置は必要に応じて加
圧乃至は減圧で排出時間の測定を行うことが可能である。平均粒径1.6μmのアルミナ粒子
を濃度10 mass%、分散剤添加量0.044 mass%のスラリーを常圧、加圧、減圧下での測定結
果を図５に示す。加圧乃至は減圧の使用により排出時間が短くなっていることが分かる。
加圧乃至は減圧形式での測定は、常圧では測定に時間がかかる高濃度スラリーの場合にと
りわけ有効である。
【実施例３】
【００３４】
　平均一次粒子径0.5μm、（昭和電工製AL160SG-4）のアルミナ粒子を2.7mass%でエタノ
ール、１－プロパノール及び酢酸エチルの３種類の溶媒に分散させた３種類のスラリーを
作成し、実施例１、２で述べた分散性評価装置を用いてそれぞれのスラリーについての排
出時間（DT）を測定した。また、同装置を用いて同様の方法により上記３種類の溶媒単体
についての溶媒排出時間（ST）を測定した。
【００３５】
　なお、各スラリー及び各溶媒についてそれぞれ１０回程度の測定を行い、その平均値を
排出時間（DT）又は溶媒排出時間（ST）の測定値とした。上記測定の結果は図６に示す通
りである。
【００３６】
　図７は、本実施例３のサンプルとして使用したスラリーのその場固化観察法による透過
光観察像であり、（ａ）～（ｃ）はそれぞれ溶媒がエタノール、１－プロパノール及び酢
酸エチルのスラリーである。なお、その場固化観察法とは、スラリー中に重合単位として
のモノマー、架橋剤等を導入し、これを反応させてゲル化、固化等させることによりスラ
リー中の粒子状態を分散媒ごと固定し、透過光を利用した三次元的な構造観察を可能とす
る手法である（「スラリー中の微粒子分散状態固定化による新観察技術」高橋実他著、粉
体工学会誌Vol. 40、 No. 6 (2003)参照）。
【００３７】
　図７から明らかなように、エタノールを用いたスラリー（ａ）が最も分散性が良好であ
り、以下、１－プロパノールを用いたスラリー（ｂ）、酢酸エチルを用いたスラリー（ｃ
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【００３８】
　図８、９は、本実施例３のサンプルとして使用したスラリーの相対見かけ粘度－せん断
速度曲線（Rheostress RS600、 ThermoHakke）及び粒径分布測定結果（Microtrac MT3000
II、 日機装：レーザー回折・散乱法）であり、これらの測定においても使用する溶媒が
エタノール＞１－プロパノール＞酢酸エチルの順に見かけ粘度及び粒子径が大きくなって
おり、この順に分散性が良好であるという図７と整合する結果が得られている。
【００３９】
　一方、図６の結果によれば、各スラリーの排出時間（DT）は、１－プロパノール（25.6
）＞エタノール（21.9）＞酢酸エチル（5.25）の順となっており、排出時間（DT）のみの
比較では異なる溶媒を用いたスラリー中粒子の分散状態を正確には評価できないと言える
。
【００４０】
　これに対して、各スラリーの排出時間（DT）を各溶媒の溶媒排出時間（ST）で除するこ
とにより規格化した値（DT/ST）は、エタノール（6.52）＞１－プロパノール（4.38）＞
酢酸エチル（3.70）の順となっており、この規格値（DT/ST）を用いることで、各種溶媒
を用いたスラリー中粒子の分散状態を正確に評価することが可能であり、或いは、他の測
定法と整合する評価を行うことが可能であることが判る。
【００４１】
　また、表１には、各スラリーについての排出時間と溶媒排出時間の差（DT-ST）を溶媒
排出時間（ST）で除することにより規格化した値（(DT-ST)/ST）も示されているが、この
規格値を用いた場合もエタノール（5.52）＞１－プロパノール（3.38）＞酢酸エチル（2.
70）のように溶媒中粒子の分散状態を正確に評価することができる。
【産業上の利用可能性】
【００４２】
　本発明の装置は、水系、非水系に関わらずスラリー中粒子の分散状態を簡便且つ短時間
で評価することが可能であり、スラリーを原料として用いる様々な産業分野での利用が可
能である。
【図面の簡単な説明】
【００４３】
【図１】本発明のスラリー中粒子の分散性評価装置の模式図。
【図２】実施例１の溶媒浸透検知のための反射型フォトセンサーの回路図。
【図３】実施例１の溶媒としてアセトンを用いた場合の反射型フォトセンサーから出力波
形の例。
【図４】実施例２の濃度10 mass％のアルミナスラリーの排出時間（DT）の測定結果の一
例。
【図５】実施例２の結果図４においてろ過方式を変更した場合の排出時間(DT)の測定結果
の一例（分散剤添加0.044重量%）。
【図６】それぞれ異なる種類の溶媒を用いた３種類のスラリーの排出時間（DT）及び溶媒
排出時間（ST）の測定結果、並びに、溶媒排出時間（ST）を用いた規格値を示す説明図。
【図７】上記３種類のスラリーのその場固化観察法による透過光観察像を示す説明図。
【図８】上記３種類のスラリーの相対見かけ粘度－せん断速度曲線を示す説明図。
【図９】上記３種類のスラリーの粒径分布測定結果を示す説明図。
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