
(57)【要約】

顔料ナノ粒子（12）を製造するための装置（10）及び方

法。かかる装置（10）の一態様は、蒸気領域（18）を有

する炉（16）を含んでもよく、炉（16）は顔料前駆体物

質（14）を蒸発させる。沈殿導管（20）は、炉（16）の

蒸気領域（18）に対して開放しており、蒸発した顔料前

駆体物質（14’）からの蒸気（22）を受容する。収集流

体口（30）は、沈殿導管（20）中に開放しており、収集

流体（32）を送出して沈殿導管（22）中の蒸気（22）と

接触させ、蒸気（22）は凝縮して顔料ナノ粒子（12）を

形成する。収集系（24）は沈殿導管（20）と流体接続し

ており、収集流体（32）中の顔料ナノ粒子（12）を収集

する。
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【 特 許 請 求 の 範 囲 】
【 請 求 項 １ 】
顔 料 ナ ノ 粒 子 を 製 造 す る た め の 装 置 で あ っ て ：
蒸 気 領 域 を 有 し て お り 、 顔 料 前 駆 体 物 質 を 蒸 発 さ せ る 炉 ；
前 記 炉 の 該 蒸 気 領 域 に 対 し て 開 放 し て お り 、 蒸 発 し た 顔 料 前 駆 体 物 質 か ら の 蒸 気 を 受 容 す
る 沈 殿 導 管 ；
前 記 沈 殿 導 管 中 に 開 放 し て お り 、 収 集 流 体 を 送 出 し て 前 記 沈 殿 導 管 中 の 該 蒸 気 と 接 触 さ せ
る 収 集 流 体 口 （ 該 蒸 気 は 凝 縮 し て 顔 料 ナ ノ 粒 子 を 形 成 す る ） 、 及 び
前 記 沈 殿 導 管 に 流 体 的 に 接 続 し て お り 、 該 収 集 流 体 中 の 該 顔 料 ナ ノ 粒 子 を 収 集 す る 収 集 系
、 を 含 む 前 記 装 置 。
【 請 求 項 ２ 】
炉 が 顔 料 前 駆 体 物 質 を 昇 華 さ せ る 、 請 求 項 １ 記 載 の 装 置 。
【 請 求 項 ３ 】
更 に 、 沈 殿 導 管 と 機 能 的 に 関 係 し て い る ポ ン プ を 含 み 、 前 記 ポ ン プ が 蒸 気 を 炉 か ら 沈 殿 導
管 中 に 抜 き 出 す 、 請 求 項 １ 記 載 の 装 置 。
【 請 求 項 ４ 】
更 に 、 炉 と 機 能 的 に 関 係 し て い る ポ ン プ を 含 み 、 前 記 ポ ン プ が 顔 料 前 駆 体 物 質 を 前 記 炉 中
に 吸 い 込 む 、 請 求 項 １ 記 載 の 装 置 。
【 請 求 項 ５ 】
更 に 、 顔 料 前 駆 体 物 質 と 沈 殿 導 管 の 間 に 提 供 さ れ る フ ィ ル タ ー を 含 み 、 前 記 フ ィ ル タ ー が
、 該 顔 料 前 駆 体 物 質 が 前 記 沈 殿 導 管 に 入 る の を 妨 げ る 、 請 求 項 １ 記 載 の 装 置 。
【 請 求 項 ６ 】
更 に 、 収 集 系 が 、 沈 殿 導 管 に 流 体 的 に 接 続 し て い る 収 集 ド ラ ム を 有 し て お り 、 顔 料 前 駆 体
物 質 及 び 収 集 流 体 が 前 記 収 集 ド ラ ム に 送 出 さ れ る 、 請 求 項 １ 記 載 の 装 置 。
【 請 求 項 ７ 】
収 集 系 が 、 収 集 ド ラ ム と 機 能 的 に 関 係 し て い る ベ ン チ ュ リ ス ク ラ バ ー を 有 し て お り 、 前 記
ベ ン チ ュ リ ス ク ラ バ ー が キ ャ リ ヤ ガ ス 中 に 同 伴 さ れ た 顔 料 ナ ノ 粒 子 の 少 な く と も 一 部 を 取
り 出 す 、 請 求 項 ６ 記 載 の 装 置 。
【 請 求 項 ８ 】
収 集 ド ラ ム か ら の 収 集 流 体 の 少 な く と も 一 部 が ベ ン チ ュ リ ス ク ラ バ ー を 通 し て 再 循 環 さ れ
る 、 請 求 項 ０ 記 載 の 装 置 。
【 請 求 項 ９ 】
収 集 流 体 が 、 蒸 気 を 凝 縮 し て 、 沈 殿 導 管 中 で 顔 料 ナ ノ 粒 子 を 形 成 さ せ る 、 請 求 項 １ 記 載 の
装 置 。
【 請 求 項 １ ０ 】
更 に 、 沈 殿 導 管 中 に 開 放 し て い る 収 集 流 体 口 を 含 み 、 前 記 収 集 流 体 口 が 、 収 集 流 体 を 送 出
し て 前 記 沈 殿 導 管 中 の 蒸 気 と 接 触 さ せ 、 該 収 集 流 体 が 該 蒸 気 を 凝 縮 し て 顔 料 ナ ノ 粒 子 を 形
成 さ せ る 、 請 求 項 １ 記 載 の 装 置 。
【 請 求 項 １ １ 】
収 集 流 体 が 液 体 窒 素 で あ る 、 請 求 項 １ ０ 記 載 の 装 置 。
【 請 求 項 １ ２ 】
収 集 流 体 が 、 本 質 的 に 水 及 び エ チ レ ン グ リ コ ー ル か ら な る 群 か ら 選 択 さ れ る 、 請 求 項 １ 記
載 の 装 置 。
【 請 求 項 １ ３ 】
沈 殿 導 管 が 炉 の 外 部 に あ る 、 請 求 項 １ 記 載 の 装 置 。
【 請 求 項 １ ４ 】
炉 が 少 な く と も 二 つ の 温 度 帯 域 を 有 す る 、 請 求 項 １ 記 載 の 装 置 。
【 請 求 項 １ ５ 】
炉 が 約 540～ 700℃ の 温 度 範 囲 に 維 持 さ れ る 、 請 求 項 １ 記 載 の 装 置 。
【 請 求 項 １ ６ 】
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炉 が 約 680℃ に 加 熱 さ れ る 、 請 求 項 １ 記 載 の 装 置 。
【 請 求 項 １ ７ 】
顔 料 前 駆 体 物 質 が 銅 フ タ ロ シ ア ニ ン で あ る 、 請 求 項 １ 記 載 の 装 置 。
【 請 求 項 １ ８ 】
顔 料 ナ ノ 粒 子 を 製 造 す る た め の 方 法 で あ っ て ：
顔 料 前 駆 体 物 質 を 蒸 発 さ せ て 、 蒸 気 を 形 成 し ；
該 蒸 気 を 沈 殿 導 管 中 に 抜 き 出 し ；
該 沈 殿 導 管 中 の 該 蒸 気 を 迅 速 に 凝 縮 し て 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 を 形 成 し ；
該 顔 料 ナ ノ 粒 子 を 該 沈 殿 導 管 中 の 収 集 流 体 と 接 触 さ せ ； そ し て 、
該 収 集 流 体 中 の 該 顔 料 ナ ノ 粒 子 を 収 集 す る こ と 、 を 含 む 前 記 方 法 。
【 請 求 項 １ ９ 】
更 に 、 顔 料 前 駆 体 物 質 を 炉 中 に 抜 き 出 す こ と を 含 み 、 そ の 際 、 該 顔 料 前 駆 体 物 質 が 該 炉 中
で 蒸 発 す る 、 請 求 項 １ ８ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ２ ０ 】
顔 料 ナ ノ 粒 子 を 収 集 す る こ と が 、 該 顔 料 ナ ノ 粒 子 を キ ャ リ ヤ ガ ス か ら 取 り 出 す こ と を 含 む
、 請 求 項 １ ８ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ２ １ 】
顔 料 ナ ノ 粒 子 が 、 キ ャ リ ヤ ガ ス を 収 集 ド ラ ム に 通 気 す る こ と に よ り 、 少 な く と も 部 分 的 に
該 キ ャ リ ヤ ガ ス か ら 取 り 出 さ れ る 、 請 求 項 １ ８ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ２ ２ 】
顔 料 ナ ノ 粒 子 が 、 キ ャ リ ヤ ガ ス を ベ ン チ ュ リ ス ク ラ バ ー を 通 る よ う に 向 け る こ と に よ り 、
少 な く と も 部 分 的 に 該 キ ャ リ ヤ ガ ス か ら 取 り 出 さ れ る 、 請 求 項 １ ８ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ２ ３ 】
前 駆 体 物 質 が 銅 フ タ ロ シ ア ニ ン で あ る 、 請 求 項 １ ８ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ２ ４ 】
顔 料 前 駆 体 物 質 の 蒸 発 が 約 540～ 700℃ の 温 度 範 囲 で 起 こ る 、 請 求 項 １ ８ 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 ２ ５ 】
請 求 項 １ ８ 記 載 の 方 法 に し た が っ て 製 造 さ れ た 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 及 び 収 集 流 体 の 混 合 物 。
【 請 求 項 ２ ６ 】
顔 料 ナ ノ 粒 子 が 約 10重 量 ％ 、 エ チ レ ン グ リ コ ー ル が 約 15重 量 ％ 、 そ し て 水 が 約 75重 量 ％ で
あ る こ と を 特 徴 と す る 、 請 求 項 ２ ５ 記 載 の 顔 料 ナ ノ 粒 子 及 び 収 集 流 体 の 混 合 物 。
【 発 明 の 詳 細 な 説 明 】
【 発 明 の 開 示 】
【 ０ ０ ０ １ 】
関 連 出 願 の 相 互 参 照
本 出 願 は 、 2001年 11月 6日 に 出 願 さ れ た 、 Joel A. Taubeの “ 顔 料 サ イ ズ 低 減 装 置 及 び 方 法
” と 題 す る 米 国 特 許 仮 出 願 第 60/344,681号 の 優 先 権 を 主 張 す る 。 こ の 出 願 は 、 開 示 す る す
べ て が 参 照 に よ り 本 明 細 書 中 に 援 用 さ れ る 。
【 ０ ０ ０ ２ 】
技 術 的 分 野
本 発 明 は 、 一 般 的 に は 、 顔 料 に 関 す る も の で あ り 、 よ り 特 定 的 に は 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 を 製 造
す る た め の 装 置 及 び 方 法 に 関 す る 。
【 ０ ０ ０ ３ 】
背 景 技 術
ナ ノ 粒 子 （ す な わ ち 、 約 1マ イ ク ロ メ ー ト ル 未 満 の 平 均 サ イ ズ を 有 す る 粒 子 ） は 当 技 術 分
野 に お い て 知 ら れ て お り 、 サ イ ズ や 構 造 に よ り 材 料 の 特 性 が 劇 的 に 変 化 す る こ と か ら 重 要
で あ る 。 例 え ば 、 ナ ノ 粒 子 は 、 そ の 表 面 積 対 重 量 比 が 非 常 に 大 き い こ と か ら 、 そ の 周 囲 と
非 常 に 迅 速 に 相 互 作 用 す る こ と が 可 能 で あ る 。 顔 料 材 料 の ナ ノ 粒 子 は 、 小 さ い （ 例 え ば 、
ナ ノ ス ケ ー ル ） 送 出 オ リ フ ィ ス を 数 多 く 有 す る 高 品 質 プ リ ン タ ー に 関 し て 使 用 す る た め 、
イ ン ク ジ ェ ッ ト プ リ ン タ ー 産 業 に お い て 特 に 重 要 で あ る 。
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【 ０ ０ ０ ４ 】
顔 料 ナ ノ 粒 子 は 、 主 と し て 、 所 望 の サ イ ズ の 粒 子 が 得 ら れ る ま で 顔 料 前 駆 体 物 質 を ミ ル （
例 え ば 、 ボ ー ル ミ ル ） で 粉 砕 す る 機 械 的 な 方 法 を 用 い て 製 造 す る こ と が で き る 。 し か し 、
そ の よ う な 粉 砕 法 は 、 エ ネ ル ギ ー 集 約 的 で あ り 、 実 質 的 な 長 さ の 時 間 を 必 要 と し 、 典 型 的
に は 、 不 所 望 な 大 き い サ イ ズ の 粒 子 を 有 す る 粉 末 を 製 造 す る 結 果 と な る 。 そ の よ う な 大 き
い サ イ ズ の 粒 子 は 、 使 用 す る 前 に 顔 料 ナ ノ 粒 子 か ら 分 離 し な け れ ば な ら な い 。 ま た 、 そ の
よ う な ミ ル 法 及 び 粉 砕 法 に お い て 使 用 さ れ る 研 磨 剤 は 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料 を 汚 染 す る こ と
が あ る 。 結 果 と し て 、 そ の よ う な 粉 砕 法 は 、 一 般 的 に は 、 高 度 に 純 粋 な 顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料
の 大 規 模 製 造 に は 貢 献 し な い 。
【 ０ ０ ０ ５ 】
結 果 と し て 、 従 来 技 術 の 方 法 及 び 装 置 の 欠 点 を も た な い 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 を 製 造 す る た め の
方 法 及 び 装 置 に 対 す る 必 要 性 が 存 在 す る 。 そ の よ う な 方 法 及 び 装 置 は 、 大 量 の 顔 料 ナ ノ 粒
子 材 料 を 低 コ ス ト で 製 造 す る こ と が 可 能 で あ る も の と す る 。 理 想 的 に は 、 そ の よ う な 方 法
及 び 装 置 は 、 一 定 の 方 法 パ ラ メ ー タ に 対 し て 他 の 系 よ り も 感 度 が 低 く 、 こ の た め 、 こ の 方
法 及 び 装 置 を よ り 容 易 に 大 規 模 （ す な わ ち 、 商 業 的 ） ベ ー ス で 実 施 す る こ と が 可 能 で あ る
も の と す る 。 こ の 方 法 及 び 装 置 に よ り 比 較 的 狭 い サ イ ズ 範 囲 で 顔 料 ナ ノ 粒 子 が 製 造 さ れ 、
大 き い サ イ ズ の 粒 子 及 び ／ 又 は 汚 染 物 質 が 最 小 限 の 量 で あ る 場 合 に 、 追 加 の 利 点 が 理 解 さ
れ る で あ ろ う 。
【 ０ ０ ０ ６ 】
発 明 の 開 示
顔 料 ナ ノ 粒 子 を 製 造 す る た め の 装 置 の 一 態 様 は 、 蒸 気 領 域 を 有 し て い て 、 顔 料 前 駆 体 物 質
を 蒸 発 さ せ る 炉 を 含 ん で い て も よ い 。 沈 殿 導 管 は 、 炉 の 蒸 気 領 域 に 対 し て 開 放 し て お り 、
顔 料 前 駆 体 物 質 か ら の 蒸 気 を 受 容 す る 。 収 集 流 体 口 は 、 沈 殿 導 管 中 に 開 放 し て お り 、 収 集
流 体 を 送 出 し て 沈 殿 導 管 中 の 蒸 気 と 接 触 さ せ 、 蒸 気 は 凝 縮 し て 顔 料 ナ ノ 粒 子 を 形 成 す る 。
沈 殿 導 管 と 流 体 接 続 し て い る 収 集 系 は 、 収 集 流 体 中 の 顔 料 ナ ノ 粒 子 を 収 集 す る 。
【 ０ ０ ０ ７ 】
顔 料 ナ ノ 粒 子 を 製 造 す る た め の 方 法 の 一 態 様 は 、 顔 料 前 駆 体 物 質 を 蒸 発 さ せ て 蒸 気 を 形 成
し 、 蒸 気 を 沈 殿 導 管 中 に 抜 き 出 し 、 沈 殿 導 管 中 の 蒸 気 を 迅 速 に 凝 縮 さ せ て 顔 料 ナ ノ 粒 子 を
形 成 し 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 を 沈 殿 導 管 中 の 収 集 流 体 と 接 触 さ せ 、 そ し て 収 集 流 体 中 の 顔 料 ナ ノ
粒 子 を 収 集 す る こ と を 含 ん で い て も よ い 。
【 ０ ０ ０ ８ 】
本 発 明 の 例 示 的 か つ 現 時 点 の 好 ま し い 態 様 を 添 付 の 図 面 に 示 す 。
本 発 明 を 実 施 す る た め の 最 良 の 態 様
前 駆 体 物 質 14か ら 顔 料 ナ ノ 粒 子 12（ 図 ２ ） を 製 造 す る た め に 使 用 す る こ と が で き る も の と
し て 、 装 置 10（ 図 １ ） を 本 明 細 書 中 に 示 し 説 明 す る 。 簡 単 に は 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 12を 製 造 す
る た め の 装 置 10は 、 蒸 気 領 域 18を 有 す る 炉 16を 含 ん で い て も よ い 。 前 駆 体 物 質 14を 、 炉 16
中 に 供 給 し 、 蒸 発 さ せ る 。 一 の 態 様 に お い て は 、 前 駆 体 物 質 14を 昇 華 （ す な わ ち 、 固 体 の
状 態 か ら 液 体 の 状 態 を 経 る こ と な く 直 接 蒸 気 又 は 気 体 の 状 態 に 転 化 さ せ る ） さ せ て も よ い
が 、 本 発 明 は そ の よ う な 態 様 に 限 定 さ れ な い 。 蒸 気 領 域 18に 対 し て 開 放 し て い る 沈 殿 導 管
20は 、 蒸 発 し て い る 前 駆 体 物 質 14’ か ら の 蒸 気 22を 受 容 す る 。 蒸 気 22は 、 沈 殿 導 管 20中 で
凝 縮 し て 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 12を 形 成 す る 。 沈 殿 導 管 20は 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 12を 収 集 す る 収 集 系
24と 接 続 し て い る 。
【 ０ ０ ０ ９ 】
沈 殿 導 管 20を 図 ２ に 更 に 詳 細 に 示 す 。 収 集 流 体 口 30は 、 沈 殿 導 管 20中 に 開 放 し て お り 、 収
集 流 体 32を 、 好 ま し く は 細 か い ミ ス ト 又 は 流 体 流 れ と し て 、 沈 殿 導 管 20中 に 放 出 す る 。 以
下 に 更 に 詳 細 に 説 明 す る よ う に 、 収 集 流 体 32を 使 用 し て 蒸 気 22を 迅 速 に 冷 却 し 、 そ れ に よ
り 、 蒸 気 22を 沈 殿 導 管 20中 で 凝 縮 さ せ 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 12を 形 成 さ せ て も よ い 。 顔 料 ナ ノ 粒
子 12は 収 集 流 体 32中 に 懸 濁 し て お り 、 沈 殿 導 管 20を 通 っ て 収 集 系 24に 運 ば れ る 。
【 ０ ０ １ ０ 】
再 び 図 １ を 参 照 す る と 、 収 集 系 24は 、 収 集 ド ラ ム 26と 、 こ の 収 集 ド ラ ム 26を 通 し て 沈 殿 導
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管 20と 流 体 的 に 接 続 し て い る ポ ン プ 28と を 含 ん で い て も よ い 。 ポ ン プ 28は 、 蒸 気 22を 、 蒸
気 領 域 18か ら 、 蒸 気 22が 凝 縮 し て 顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料 12を 形 成 す る 沈 殿 導 管 20中 に 抜 き 出 し
た り 吐 き 出 し た り す る 。 次 い で 、 ポ ン プ 28は 、 収 集 流 体 32中 に 懸 濁 さ れ た 顔 料 ナ ノ 粒 子 材
料 12を 収 集 ド ラ ム 26中 に 抜 き 出 し た り 吐 き 出 し た り す る 。
【 ０ ０ １ １ 】
装 置 10は 、 以 下 に 示 す よ う に 操 作 し て 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 12を 製 造 す る こ と が で き る 。 適 す る
顔 料 前 駆 体 物 質 14を 炉 16中 に 供 給 し 、 そ こ で 蒸 発 さ せ て 蒸 気 22を 生 成 さ せ る 。 蒸 気 22は 、
一 般 的 に は 、 炉 16の 蒸 気 領 域 18中 で 形 成 さ れ る 。 種 々 の 設 計 の 考 慮 事 項 に 依 存 し て 、 キ ャ
リ ヤ ガ ス 34を 蒸 気 領 域 18中 に 導 入 し て 、 蒸 気 22の 沈 殿 導 管 中 へ の 流 れ を 強 め て も よ い 。
【 ０ ０ １ ２ 】
ポ ン プ 28を 動 か し て 、 蒸 気 22と 、 提 供 さ れ る 場 合 は キ ャ リ ヤ ガ ス 34と を 、 蒸 気 領 域 18か ら
沈 殿 導 管 20中 に 抜 き 出 し て も よ い 。 蒸 気 22は 沈 殿 導 管 20中 で 凝 縮 し て 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料
12を 形 成 す る 。 例 え ば 、 沈 殿 導 管 20中 に 流 れ る 蒸 気 22は 収 集 流 体 32と 接 触 し 、 収 集 流 体 32
が 蒸 気 22を 迅 速 に （ す な わ ち 、 実 質 的 に 断 熱 的 に ） 冷 却 し て 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料 12を 沈 殿
さ せ て も よ い 。 沈 殿 し た 顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料 12は 、 そ の 一 部 は キ ャ リ ヤ ガ ス 34中 に 同 伴 さ れ
る 場 合 も あ る が 、 一 般 的 に は 、 収 集 流 体 32内 で 懸 濁 さ れ る 。 沈 殿 し た 顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料 12
を 含 有 す る ス ラ リ ー と キ ャ リ ヤ ガ ス 34は 、 沈 殿 導 管 20を 通 っ て 運 ば れ 、 最 終 的 に は 収 集 系
24に よ り 収 集 さ れ る 。
【 ０ ０ １ ３ 】
本 発 明 の 利 点 と し て は 、 と り わ け 、 高 度 に 純 粋 な 顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料 を 低 コ ス ト か つ 短 い 製
造 ス ケ ジ ュ ー ル で 大 量 に 製 造 で き る こ と が 挙 げ ら れ る 。 ま た 、 本 発 明 は 、 比 較 的 、 構 成 す
る の が 簡 単 で 、 操 作 し や す く 、 一 定 の 方 法 パ ラ メ ー タ に 対 し て 過 度 に 敏 感 で あ る こ と は な
い 。 そ の 結 果 と し て 、 本 発 明 は 、 大 規 模 （ す な わ ち 、 商 業 的 ） 用 途 に お け る 使 用 に 理 想 的
に 適 合 し て い る 。 そ の う え 、 装 置 10の 設 計 に よ り 、 系 の 内 部 構 成 要 素 に 蓄 積 す る 可 能 性 の
あ る 顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料 を 容 易 に 取 り 出 す こ と が で き る 。
【 ０ ０ １ ４ 】
顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料 自 体 は 、 高 品 質 の 生 成 物 で あ り 、 使 用 す る 前 に 追 加 の 処 理 を 殆 ど 必 要 と
し な い か 全 く 必 要 と し な い の で 、 他 の 用 途 の な か で は 、 高 品 質 イ ン ク ジ ェ ッ ト プ リ ン タ ー
に お い て 使 用 す る の に 特 に 有 用 で あ る 。 加 え て 、 本 発 明 の 一 態 様 に し た が っ て 製 造 さ れ る
顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料 の 純 度 に よ り 、 従 来 製 造 さ れ て き た も の よ り “ 潤 沢 な ” 色 が も た ら さ れ
る 。
【 ０ ０ １ ５ 】
本 発 明 の 一 態 様 に し た が っ た 方 法 及 び 装 置 、 な ら び に 有 意 な 特 徴 と 利 点 の 幾 つ か を 簡 単 に
説 明 し て き た が 、 本 発 明 の 顔 料 ナ ノ 粒 子 を 製 造 す る た め の 方 法 及 び 装 置 の 種 々 の 態 様 を こ
こ で 詳 細 に 説 明 す る 。
【 ０ ０ １ ６ 】
図 １ を み る と 、 前 駆 体 物 質 14か ら 顔 料 ナ ノ 粒 子 12を 製 造 す る た め に 使 用 す る こ と が で き る
も の と し て 、 装 置 10の 一 態 様 を 示 し 、 本 明 細 書 中 に 説 明 す る 。 装 置 10は 、 蒸 気 領 域 18を 有
す る 炉 16を 含 ん で も よ い 。 炉 16は 、 前 駆 体 物 質 14の 供 給 を 受 容 し 、 そ れ を 蒸 発 さ せ る の に
適 し て い る 。
【 ０ ０ １ ７ 】
本 明 細 書 中 に 示 し 説 明 す る 態 様 に お い て 、 炉 16は 、 一 ま た は そ れ よ り 多 い 電 気 加 熱 要 素 40
を 有 す る 回 転 式 管 型 炉 を 含 む 。 好 ま し く は 、 炉 16は 、 三 つ の 加 熱 帯 域 41,42,43を 有 す る が
、 他 の 態 様 も 本 発 明 の 範 囲 内 で あ る も の と 企 図 し て い る 。 電 気 加 熱 要 素 40は 、 加 熱 帯 域 41
-43の 各 々 の 内 部 の 温 度 を 、 顔 料 前 駆 体 物 質 14を 蒸 発 さ せ る の に 充 分 な レ ベ ル に 上 昇 さ せ
維 持 す る た め に 使 用 さ れ る 。
【 ０ ０ １ ８ 】
本 発 明 は 回 転 式 管 型 炉 の 使 用 に 限 定 さ れ な い こ と は 銘 記 す べ き で あ る 。 ま た 、 本 発 明 は 電
気 加 熱 要 素 の 使 用 を 必 須 と し な い 。 当 技 術 分 野 に お い て 現 在 既 知 で あ る か 又 は 将 来 開 発 さ
れ 得 る 、 顔 料 前 駆 体 物 質 14を 蒸 発 さ せ る の に 適 す る 広 い 範 囲 の 他 の 炉 の い ず れ か を 本 発 明
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に し た が っ て 使 用 す る こ と が で き る 。 本 発 明 に 関 し て 利 用 す る こ と が で き る で あ ろ う 他 の
タ イ プ の 炉 16の 例 と し て は 、 限 定 さ れ な い が 、 マ ッ フ ル 炉 、 誘 導 炉 、 真 空 炉 、 及 び ア ー ク
炉 が 挙 げ ら れ る 。
【 ０ ０ １ ９ 】
顔 料 前 駆 体 物 質 14は 、 い ず れ か の 適 す る や り 方 で 炉 16へ と 送 出 し て も よ い 。 一 の 態 様 に お
い て は 、 顔 料 前 駆 体 物 質 14は 、 シ ョ ッ ト フ ィ ー ダ ー 46（ 図 １ ） を 用 い て バ ッ チ 様 式 で 炉 16
中 に 供 給 さ れ る 。 す な わ ち 、 顔 料 前 駆 体 物 質 14は 、 炉 16の 外 部 の シ ョ ッ ト フ ィ ー ダ ー 46中
に 充 填 さ れ 、 次 い で 炉 16中 に 送 出 さ れ 、 そ こ で 顔 料 前 駆 体 物 質 14は シ ョ ッ ト フ ィ ー ダ ー 46
か ら 移 さ れ る 。 し か し 、 顔 料 前 駆 体 物 質 14の 送 出 は 他 の 適 す る 送 出 系 を 用 い て 行 っ て も よ
い 。 加 え て 、 本 発 明 は 、 バ ッ チ 様 式 の 生 成 物 送 出 ス ケ ジ ュ ー ル に 限 定 さ れ な い 。 他 の 態 様
に お い て は 、 顔 料 前 駆 体 物 質 14は 、 例 え ば 、 ス ク リ ュ ー 型 コ ン ベ ア 系 （ 示 さ ず ） を 用 い て
炉 16中 に 連 続 的 に 供 給 し て も よ い 。 本 発 明 の 教 示 に し た が っ て 、 更 に 他 の 送 出 系 を 使 用 し
て も よ く 、 そ の 一 部 は 別 の 態 様 と し て 以 下 に 説 明 す る 。
【 ０ ０ ２ ０ 】
こ れ ま で に 説 明 し た よ う に 、 キ ャ リ ア ガ ス 34を 炉 16の 蒸 気 領 域 18中 に 送 出 し て も よ い 。 キ
ャ リ ア ガ ス 34は 、 好 ま し く は 、 窒 素 な ど の 不 活 性 ガ ス で あ る 。 し か し 、 前 駆 体 物 質 14の 特
性 と 顔 料 ナ ノ 粒 子 12の 所 望 の 特 性 と に 基 づ い て 、 他 の ガ ス を 使 用 し て も よ い 。 キ ャ リ ア ガ
ス 34の 使 用 に よ り 、 蒸 気 領 域 18か ら 沈 殿 導 管 20中 へ の 蒸 気 22の 均 一 な 流 れ が 促 進 さ れ 、 そ
れ に よ り 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 12の 生 産 性 が 高 め ら れ る 。
【 ０ ０ ２ １ 】
沈 殿 導 管 20は 、 炉 16の 蒸 気 領 域 18に 対 し て 開 放 し て い る 。 沈 殿 導 管 20は 、 図 １ 中 に 最 も よ
く み ら れ る よ う に 、 概 ね 細 長 い 管 状 の 内 部 部 材 50を 含 ん で も よ く 、 そ の 長 さ の 少 な く と も
一 部 に 沿 っ て 、 概 ね 細 長 い 管 状 の 外 部 部 材 52に よ っ て 支 持 さ れ て も よ い 。 管 状 内 部 部 材 50
は 、 炉 16の 蒸 気 領 域 18を 収 集 系 24に 流 体 的 に 接 続 し て い る 。
【 ０ ０ ２ ２ 】
本 明 細 書 中 に 示 し 説 明 す る 態 様 に お い て 、 外 部 部 材 52は 、 内 部 部 材 50と 外 部 部 材 52の 間 に
断 熱 性 の 空 間 又 は 環 54が 規 定 さ れ る よ う に 、 内 部 部 材 50と 概 ね 同 心 円 上 に 位 置 調 整 さ れ 、
内 部 部 材 50か ら 距 離 を お い て 離 さ れ て い る 。 断 熱 性 環 54を 真 空 下 に 維 持 し て 、 そ の 断 熱 性
を 高 め て も よ い 。 断 熱 性 環 54は 、 内 部 部 材 50を 低 い 温 度 に 維 持 す る の に 役 立 ち 、 そ れ に よ
り 沈 殿 導 管 20を 通 っ て 流 れ る 沈 殿 し た ナ ノ 粒 子 材 料 12の 再 蒸 発 を 防 止 す る 点 で 都 合 が よ い
。
【 ０ ０ ２ ３ 】
沈 殿 導 管 20の 内 部 部 材 50及 び 外 部 部 材 52は 、 意 図 さ れ る 用 途 に 適 す る 多 種 多 様 な 材 料 （ 例
え ば 、 高 温 合 金 及 び ス テ ン レ ス 鋼 ） の い ず れ か か ら 二 次 加 工 し て も よ い こ と は 銘 記 す べ き
で あ る 。 加 え て 、 内 部 部 材 50及 び 外 部 部 材 52は 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 12の 所 望 な 製 造 の た め の 装
置 10の サ イ ズ （ す な わ ち 、 所 望 の 製 造 能 力 ） に つ り あ う 寸 法 を 有 す る こ と が で き る 。 本 明
細 書 中 に 示 し 説 明 す る 態 様 に お い て は 、 内 部 部 材 50は 、 2.375イ ン チ （ 6.033cm） の 外 径 、
約 2.067イ ン チ （ 5.250cm） の 内 径 、 約 0.154イ ン チ （ 0.391cm） の 壁 厚 を 有 す る 。 外 部 部 材
52は 、 約 4.5イ ン チ （ 11.43cm） の 外 径 、 約 4.26イ ン チ （ 10.82cm） の 内 径 、 約 0.12イ ン チ
（ 0.305cm） の 壁 厚 を 有 し て い て も よ い 。 し た が っ て 、 断 熱 性 空 間 又 は 環 52は 約 0.943イ ン
チ （ 2.395cm） の 厚 さ を 有 す る こ と に な る 。
【 ０ ０ ２ ４ 】
こ れ ま で 簡 単 に 説 明 し た よ う に 、 沈 殿 導 管 20の 内 部 部 材 50に は 収 集 流 体 口 30が 提 供 さ れ る
。 本 明 細 書 中 に 示 し 説 明 す る 態 様 に お い て は 、 収 集 流 体 口 30は 、 収 集 流 体 32の 供 給 と 流 体
的 に 接 続 し て い る 。 収 集 流 体 口 30は 、 図 ２ に 更 に 詳 細 に 示 す よ う に 、 収 集 流 体 32を 沈 殿 導
管 20の 内 部 部 材 50中 に 放 出 す る の に 適 し て い る 。
【 ０ ０ ２ ５ 】
一 の 態 様 に お い て 、 収 集 流 体 口 30は 、 一 又 は そ れ よ り 多 い ノ ズ ル を 含 み 、 こ れ ら の ノ ズ ル
は 収 集 流 体 の ス プ レ ー 又 は “ カ ー テ ン ” を 沈 殿 導 管 20の 内 部 部 材 50中 に 放 出 す る よ う に 構
成 さ れ る 。 好 ま し く は 、 収 集 流 体 32は 細 か い ミ ス ト と し て 放 出 さ れ る 。 加 え て 、 収 集 流 体
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32は 、 好 ま し く は 、 沈 殿 導 管 20に 入 る 蒸 気 18の 殆 ど 、 さ も な く ば そ の す べ て と 接 触 す る よ
う に 、 沈 殿 導 管 20の 内 部 部 材 50の 断 面 を 通 し て ス プ レ ー さ れ る 。
【 ０ ０ ２ ６ 】
収 集 流 体 32は 、 蒸 気 22と 接 触 し て 冷 却 す る よ う に 、 沈 殿 導 管 20中 に 放 出 さ れ る 。 図 ２ に 示
す よ う に 、 蒸 気 22が 冷 え る と 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 12が 沈 殿 し 、 収 集 流 体 32中 に 懸 濁 さ れ る 。 同
じ く 図 ２ に 示 す よ う に 、 沈 殿 し た 顔 料 ナ ノ 粒 子 12の 一 部 は 、 キ ャ リ ア ガ ス 34中 に 同 伴 さ れ
て も よ い 。
【 ０ ０ ２ ７ 】
収 集 流 体 32は 、 蒸 気 22を 迅 速 に （ す な わ ち 、 断 熱 的 に ） 冷 却 さ せ る の に 適 す る 多 種 多 様 の
流 体 の い ず れ か を 含 ん で い て も よ い 。 一 の 態 様 に お い て は 、 収 集 流 体 32は 水 で あ る 。 し か
し 、 収 集 流 体 32は ま た 、 流 体 、 有 機 流 体 （ 例 え ば 、 エ チ レ ン グ リ コ ー ル 、 灯 油 ） 、 塩 基 、
又 は 顔 料 ナ ノ 粒 子 12と 混 合 す る の に 適 す る 他 の 流 体 の 混 合 物 を 含 ん で い て も よ い 。 収 集 流
体 32の 選 択 は 、 少 な く と も あ る 程 度 は 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 12の 所 望 の 特 徴 に 基 づ い て い て も よ
い 。 ま た 、 と り わ け 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 12の 一 般 使 用 者 に よ り 具 体 化 さ れ る よ う に 、 設 計 の 考
慮 事 項 に は 生 成 物 を 収 集 す る 所 望 の 媒 体 も 含 ま れ る 。
【 ０ ０ ２ ８ 】
沈 殿 導 管 20内 部 の 収 集 流 体 口 30の 位 置 は 、 本 発 明 に し た が っ た 装 置 10に よ り 製 造 さ れ る 顔
料 ナ ノ 粒 子 12の 特 徴 （ 例 え ば 、 大 き さ ） に 影 響 を 与 え 得 る 。 例 え ば 、 収 集 流 体 口 30の 位 置
を 炉 16の 蒸 気 領 域 18に 対 し て 近 づ け る と 、 一 般 的 に は 、 よ り 大 き い 顔 料 ナ ノ 粒 子 12が 製 造
さ れ る 。 逆 に 、 収 集 流 体 口 30の 位 置 を 蒸 気 領 域 18か ら 離 す と 、 一 般 的 に は 、 よ り 小 さ い 顔
料 ナ ノ 粒 子 12が 製 造 さ れ る 。
【 ０ ０ ２ ９ 】
他 の 設 計 因 子 も 顔 料 ナ ノ 粒 子 12の 特 徴 に 影 響 を 与 え 得 る 。 例 え ば 、 収 集 流 体 の 流 速 を 上 げ
る と 、 一 般 的 に は 、 よ り 大 き い 顔 料 ナ ノ 粒 子 12が 製 造 さ れ る 。 別 の 態 様 で は 、 沈 殿 導 管 20
を 炉 16の 蒸 気 領 域 18の 内 部 に 少 な く と も 部 分 的 に 延 ば し て 、 そ の 中 に 収 集 流 体 口 30を 配 置
す る こ と も 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 12の 製 造 に 影 響 を 与 え 得 る 。 し か し 、 一 般 的 に は 、 本 明 細 書 中
に 示 し 説 明 す る 様 式 で 沈 殿 導 管 20と 収 集 流 体 口 30を 炉 16の 外 部 に 配 置 す る の が 好 ま し い こ
と が わ か っ て い る 。
【 ０ ０ ３ ０ 】
ま た 、 沈 殿 導 管 の 温 度 も 、 製 造 さ れ る 顔 料 ナ ノ 粒 子 12の 特 徴 に 影 響 を 与 え 得 る 。 一 般 的 に
は 、 沈 殿 導 管 20の 内 部 領 域 内 に 、 収 集 流 体 口 30か ら 下 流 の 位 置 に 熱 電 対 の よ う な 温 度 セ ン
サ ー （ 示 さ ず ） を 配 置 す る こ と が 好 ま し い が 、 必 須 で は な い 。 熱 電 対 か ら の 出 力 信 号 を モ
ニ タ ー し て 、 懸 濁 し た 顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料 12の 温 度 を 、 製 造 さ れ る 特 定 の 顔 料 ナ ノ 粒 子 12に
関 し て 適 切 な 所 望 の 温 度 範 囲 内 に 維 持 し て も よ い 。
【 ０ ０ ３ １ 】
本 発 明 の 装 置 10に よ り 製 造 さ れ る 顔 料 ナ ノ 粒 子 の サ イ ズ は 、 本 明 細 書 中 に 説 明 す る よ う に
、 本 発 明 の 幾 つ か の 構 造 上 及 び 操 作 上 の パ ラ メ ー タ に 関 係 し て い る こ と か ら 、 本 発 明 を い
ず れ か の 所 与 の 構 造 上 又 は 操 作 上 の 構 成 に 関 す る あ ら ゆ る 特 定 の パ ラ メ ー タ 又 は パ ラ メ ー
タ 範 囲 に 限 定 さ れ る と 考 え る べ き で は な い 。
【 ０ ０ ３ ２ 】
沈 殿 導 管 20を 出 る 顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料 12（ 例 え ば 、 収 集 流 体 32中 に 懸 濁 さ れ た 及 び ／ 又 は キ
ャ リ ア ガ ス 34中 に 同 伴 さ れ て い る ） は 、 収 集 系 24に 運 ば れ る 。 収 集 系 24は 図 １ に 最 も よ く
み ら れ る が 、 ポ ン プ 28と 収 集 ド ラ ム 26を 含 ん で い て も よ い 。 ポ ン プ 28は 、 こ れ ま で に 説 明
し た よ う に 、 蒸 気 22を 炉 16か ら 沈 殿 導 管 20中 に 抜 き 出 し 、 そ こ で 顔 料 ナ ノ 粒 子 12が 形 成 さ
れ る 。 次 い で 、 ポ ン プ 28は 、 懸 濁 さ れ た 顔 料 ナ ノ 粒 子 12を 伴 う キ ャ リ ア ガ ス 34及 び 収 集 流
体 34を 収 集 ド ラ ム 26中 に 抜 き 出 す 。 キ ャ リ ア ガ ス 34は 洗 浄 さ れ 、 周 囲 の 雰 囲 気 中 に 放 出 さ
れ 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料 12は 収 集 ド ラ ム 26中 で 収 集 さ れ る 。
【 ０ ０ ３ ３ 】
ポ ン プ 28は 、 当 技 術 分 野 に お い て よ く 知 ら れ て お り 商 業 的 に 容 易 に 入 手 可 能 な 広 い 範 囲 の
気 体 状 態 ポ ン ピ ン グ 装 置 の い ず れ か で あ っ て も よ い 。 例 と し て 、 ポ ン プ 28は 、 Laybold Va
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cuum USA, Inc.（ Export, PA 15632） か ら 商 業 的 入 手 可 能 で あ り 、 毎 分 約 2407リ ッ ト ル （
毎 分 85立 方 フ ィ ー ト ） の 能 力 を 有 す る Leybold真 空 ポ ン プ ／ 遠 心 ブ ロ ワ で あ っ て も よ い 。
も ち ろ ん 、 ポ ン プ 28は 、 意 図 す る 装 置 10の 製 造 能 力 に 依 存 し て 、 大 き い か 又 は 小 さ い 能 力
を 有 し て い て も よ い 。 別 の 態 様 に お い て は 、 ポ ン プ 28に は 、 使 用 者 が ポ ン プ 28の 流 速 を 変
化 さ せ て 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料 12の 大 き さ 及 び ／ 又 は 製 造 品 質 に 容 易 に 一 定 の 変 化 を 与 え る
こ と の で き る 、 可 変 能 力 が 提 供 さ れ て い て も よ い 。
【 ０ ０ ３ ４ 】
装 置 10を 排 出 す る 操 作 の 前 に ポ ン プ 28と と も に 使 用 す る た め の 、 任 意 の パ ー ジ バ ル ブ 60,6
1,62が 備 え ら れ て い て も よ い 。 図 １ に 示 す 態 様 に し た が え ば 、 パ ー ジ バ ル ブ 61,62を 閉 じ
、 パ ー ジ バ ル ブ 60を 開 放 し て 、 ポ ン プ 28を 始 動 さ せ て 炉 16及 び 沈 殿 導 管 20を 排 出 さ せ て も
よ い 。 次 い で 、 収 集 流 体 32及 び キ ャ リ ア ガ ス 34を 操 作 の 間 に 収 集 ド ラ ム 26を 通 し て 迂 回 さ
せ る よ う に 、 パ ー ジ バ ル ブ 60を 閉 じ 、 パ ー ジ バ ル ブ 61,62を 開 放 し て も よ い 。
【 ０ ０ ３ ５ 】
収 集 ド ラ ム 26は 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料 12を 貯 留 し 、 キ ャ リ ア ガ ス 34を 洗 浄 す る の に 役 立 つ 。
操 作 の 間 に 、 ポ ン プ 28に よ り 、 収 集 流 体 32及 び キ ャ リ ア ガ ス 34の 両 方 が 沈 殿 導 管 20か ら 抜
き 出 さ れ 、 収 集 流 体 32及 び キ ャ リ ア ガ ス 34が 収 集 ド ラ ム 26中 に 移 さ れ る 。 放 出 は 、 好 ま し
く は 、 収 集 ド ラ ム 26中 に 提 供 さ れ た 液 体 の 表 面 よ り 低 い 位 置 で な さ れ る 。 こ の 液 体 は 、 水
と エ チ レ ン グ リ コ ー ル の 混 合 物 な ど の 広 い 範 囲 の 液 体 の い ず れ か で あ る こ と が で き る 。 液
体 の 特 性 は 、 ほ ん の わ ず か を 挙 げ れ ば 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 12の 一 般 使 用 者 に よ り 具 体 化 さ れ る
よ う な 生 成 物 の 所 望 の 特 徴 や 収 集 流 体 32と 混 合 し た と き の そ の 特 性 な ど の 、 種 々 の 設 計 の
考 慮 事 項 に 依 存 す る 。
【 ０ ０ ３ ６ 】
と に か く 、 キ ャ リ ア ガ ス 34は 収 集 ド ラ ム 26中 の 液 体 を 通 し て 通 気 さ れ 、 す べ て の 顔 料 ナ ノ
粒 子 材 料 12が キ ャ リ ア ガ ス 34か ら 洗 浄 さ れ る 。 次 い で 、 キ ャ リ ア ガ ス 34は 、 図 １ に お い て
矢 印 64で 図 示 す る よ う に 、 大 気 に 放 出 さ れ て も よ い 。 収 集 流 体 32及 び 顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料 12
は 収 集 ド ラ ム 26中 で 収 集 さ れ る が 、 場 合 に よ り 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料 12を 回 収 す る た め に 迂
回 さ せ た り 排 出 さ せ た り し て も よ い 。
【 ０ ０ ３ ７ 】
ま た 、 収 集 系 24は ベ ン チ ュ リ ス ク ラ バ ー 66を 含 ん で も い て も よ い 。 ベ ン チ ュ リ ス ク ラ バ ー
66の 使 用 に よ り 、 キ ャ リ ア ガ ス 34中 に 同 伴 さ れ る 顔 料 ナ ノ 粒 子 12の 除 去 効 率 を 高 め る こ と
が で き る 。 ベ ン チ ュ リ ス ク ラ バ ー 66の 運 転 及 び 設 計 は 、 粒 子 を ガ ス 流 れ か ら 取 り 出 す た め
の 技 術 分 野 に お い て よ く 知 ら れ て い る 。 簡 単 に は 、 ベ ン チ ュ リ ス ク ラ バ ー 66の 集 束 壁 （ co
nverging wall） に よ り 、 ベ ン チ ュ リ ス ク ラ バ ー 66の ス ロ ー ト 部 に 圧 力 差 を 生 じ さ せ る 。
こ れ は 、 ガ ス 流 れ （ 例 え ば 、 キ ャ リ ア ガ ス ） を 液 体 流 れ （ 例 え ば 、 収 集 流 体 ） と 接 触 さ せ
る た め の 大 き な 表 面 積 と 組 み 合 わ さ っ て 、 粒 子 を ガ ス 流 れ か ら そ れ を 通 っ て 流 れ る 液 体 流
れ へ と 移 送 す る 助 け と な る 。 圧 力 差 が 大 き い ほ ど 、 除 去 効 率 は 高 く な る 。
【 ０ ０ ３ ８ 】
一 の 態 様 に し た が え ば 、 ベ ン チ ュ リ ス ク ラ バ ー 66は 、 収 集 ド ラ ム 26か ら 上 流 に 提 供 さ れ る
。 収 集 流 体 32及 び キ ャ リ ア ガ ス 34は 、 収 集 ド ラ ム 26中 に 放 出 さ れ る 前 に 、 沈 殿 導 管 20か ら
ベ ン チ ュ リ ス ク ラ バ ー 66を 通 っ て 流 れ る 。 収 集 ド ラ ム 26か ら の 液 体 は 、 ベ ン チ ュ リ ス ク ラ
バ ー 66の 上 流 に 再 循 環 さ れ て 、 収 集 流 体 32を 希 釈 し 、 キ ャ リ ア ガ ス 34か ら の 顔 料 ナ ノ 粒 子
12を よ り 多 く 同 伴 す る 収 集 流 体 32の 能 力 を 高 め る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ３ ９ 】
ま た 、 他 の 系 を 使 用 し て 、 収 集 流 体 32中 に 懸 濁 さ れ た 及 び ／ 又 は キ ャ リ ア ガ ス 34中 に 同 伴
さ れ た 顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料 12を 捕 獲 す る こ と も で き る で あ ろ う 。 例 え ば 、 収 集 系 24は 、 小 さ
い 粒 子 を キ ャ リ ア ガ ス 32か ら 取 り 出 す の に 適 す る フ ィ ル タ ー （ 図 示 せ ず ） と と も に 提 供 さ
れ て も よ い 。 こ の よ う な フ ィ ル タ ー の 使 用 及 び 選 択 は 、 設 計 の 考 慮 事 項 に 依 存 し 、 ま た 、
プ ロ セ ス ガ ス の 大 気 へ の 放 出 を 決 定 す る 一 定 の 調 節 要 件 に よ り 決 定 し て も よ い 。 こ の よ う
な ナ ノ 寸 法 の 粒 子 を 捕 獲 す る た め の フ ィ ル タ ー は 当 技 術 分 野 に お い て よ く 知 ら れ て お り 、
本 発 明 の 教 示 を 熟 知 す れ ば 、 当 技 術 分 野 に お い て 通 常 の 技 術 を 有 す る 者 に と っ て は 容 易 に
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提 供 で き る で あ ろ う か ら 、 本 発 明 と と も に 使 用 す る こ と が で き る フ ィ ル タ ー は 本 明 細 書 中
に は 更 に 詳 細 に は 説 明 し な い 。
【 ０ ０ ４ ０ 】
本 発 明 の 教 示 を 熟 知 す れ ば 、 当 技 術 分 野 に お い て 通 常 の 技 術 を 有 す る 者 に と っ て は 明 ら か
で あ ろ う が 、 更 に 他 の 生 成 物 収 集 装 置 及 び 方 法 を 容 易 に 提 供 す る こ と が で き る 。 そ の 結 果
と し て 、 本 発 明 は 、 本 明 細 書 中 に 示 し 説 明 し た 特 定 の 生 成 物 収 集 系 24に 限 定 さ れ る と み な
す べ き で は な い 。
【 ０ ０ ４ １ 】
装 置 10は 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 12を 製 造 す る た め の 方 法 の 次 の 態 様 に し た が っ て 運 転 し て も よ い
。 第 一 工 程 と し て 、 装 置 10を 空 に し て も よ い 。 例 え ば 、 パ ー ジ バ ル ブ 61,62を 閉 め 、 パ ー
ジ バ ル ブ 60を 開 け て 、 収 集 ド ラ ム 26を バ イ パ ス し 、 ポ ン プ 28を 運 転 し て キ ャ リ ア ガ ス 34を
炉 16及 び 沈 殿 導 管 20を 通 し て 抜 き 出 し て も よ い 。 次 い で 、 パ ー ジ バ ル ブ 61,62を 開 け 、 パ
ー ジ バ ル ブ 60を 閉 じ て 、 運 転 の 間 、 流 れ の 進 路 を 収 集 ド ラ ム 26に 通 し て も よ い 。
【 ０ ０ ４ ２ 】
次 い で 、 顔 料 前 駆 体 物 質 14を 、 こ れ ま で に 説 明 し た よ う に 、 炉 16へ と 供 給 す る （ 例 え ば 、
連 続 的 又 は バ ッ チ の 様 式 で ） 。 本 発 明 に 関 し て 使 用 す る の に 適 す る 顔 料 前 駆 体 物 質 14は 、
銅 フ タ ロ シ ア ニ ン 結 晶 で あ り 、 こ れ を 使 用 し て 銅 フ タ ロ シ ア ニ ン の 顔 料 ナ ノ 粒 子 を 製 造 し
て も よ い 。
【 ０ ０ ４ ３ 】
本 発 明 の 教 示 を 熟 知 す れ ば 、 当 技 術 分 野 に お い て 通 常 の 技 術 を 有 す る 者 に と っ て は 明 ら か
で あ ろ う が 、 も ち ろ ん 、 他 の 顔 料 前 駆 体 物 質 も 入 手 可 能 で あ り 、 本 発 明 と と も に 使 用 す る
こ と が で き る 。 例 え ば 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 を 、 Heucotech, Ltd（ Fairless Hills, Pennsylvan
ia 19030） か ら 商 業 的 に 入 手 可 能 で あ る PY14（ 黄 色 ） 、 PG7（ 緑 色 ） 、 及 び 57:1（ 赤 色 ）
の よ う な 登 録 商 標 を も つ 顔 料 前 駆 体 物 質 か ら 製 造 し て も よ い 。 本 発 明 の 教 示 に し た が っ て
使 用 す る こ と が で き 、 本 発 明 の 範 囲 を 限 定 す る こ と を 意 図 し な い 、 他 の 顔 料 前 駆 体 物 質 の
単 な る 例 示 が 存 在 す る 。
【 ０ ０ ４ ４ 】
使 用 さ れ る 特 定 の 顔 料 前 駆 体 物 質 14に か か わ ら ず 、 炉 16に よ り 、 炉 16の 蒸 気 領 域 18に お い
て 顔 料 前 駆 体 物 質 14を 蒸 発 さ せ 、 一 の 態 様 に お い て は 昇 華 さ せ る の に 充 分 で あ る 、 約 540
～ 700℃ の 温 度 に 顔 料 前 駆 体 物 質 14を 加 熱 す る （ 約 680℃ の 温 度 範 囲 内 で 最 適 な 結 果 が 得 ら
れ る ） 。
【 ０ ０ ４ ５ 】
蒸 気 22は 、 窒 素 又 は 他 の 所 望 な 雰 囲 気 な ど の キ ャ リ ヤ ガ ス 34と 組 み 合 わ せ て 、 蒸 気 22が 沈
殿 導 管 20へ と 流 れ る の を 助 け て も よ い 。 蒸 気 22は （ キ ャ リ ヤ ガ ス 34と と も に ） 、 例 え ば ポ
ン プ 28の 作 用 の も と 、 沈 殿 導 管 20中 に 抜 き 出 さ れ る 。
【 ０ ０ ４ ６ 】
沈 殿 導 管 20に 入 る と 、 蒸 気 22は 、 収 集 流 体 口 30か ら 放 出 さ れ る 収 集 流 体 32と 接 触 す る 。 収
集 流 体 32は 、 蒸 気 22よ り 相 当 冷 た く （ 例 え ば 、 約 15℃ ～ 50℃ ） 、 こ う し て 、 蒸 気 22は 迅 速
に （ す な わ ち 、 実 質 的 に 断 熱 的 に ） 冷 却 さ れ 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料 12が 形 成 さ れ る か 又 は 沈
殿 す る 。 得 ら れ る 沈 殿 （ 顔 料 ナ ノ 粒 子 12の 形 態 ） と 収 集 流 体 32の 混 合 物 は 、 キ ャ リ ア ガ ス
34と と も に 、 沈 殿 導 管 20を 通 っ て 運 ば れ 続 け 、 そ こ で 収 集 系 24中 に 放 出 さ れ る 。
【 ０ ０ ４ ７ 】
顔 料 ナ ノ 粒 子 12と 収 集 流 体 32の 混 合 物 は 、 キ ャ リ ア ガ ス 34と と も に 、 収 集 系 24中 に 放 出 さ
れ 、 最 終 的 に 収 集 ド ラ ム 26に 到 達 す る 。 収 集 流 体 32及 び キ ャ リ ア ガ ス 34は 、 収 集 ド ラ ム 26
中 の 液 体 の 表 面 よ り 低 い 位 置 に 放 出 さ れ る の で 、 キ ャ リ ア ガ ス 34中 に 同 伴 さ れ 得 る 顔 料 ナ
ノ 粒 子 材 料 12は 、 キ ャ リ ア ガ ス を そ の 液 体 に 通 気 し な が ら 、 洗 浄 す る こ と が で き る 。 ま た
、 収 集 流 体 32を こ の 液 体 の 表 面 の 下 位 に 放 出 す る こ と に よ り 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料 12の 洗 浄
し た キ ャ リ ア ガ ス 34中 へ の 同 伴 が 低 減 さ れ る 。
【 ０ ０ ４ ８ 】
時 に は 、 収 集 ド ラ ム 26の 内 容 物 を 分 流 さ せ る か 、 さ も な け れ ば 空 に し て 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 12
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を 含 有 す る ス ラ リ ー を 回 収 し て も よ い 。 キ ャ リ ア ガ ス 34は 周 囲 の 大 気 中 に 放 出 し て も よ い
。
【 ０ ０ ４ ９ 】
図 ３ （ ａ ） 及 び ３ （ ｂ ） は 、 通 常 、 走 査 型 電 子 顕 微 鏡 法 （ SEM） と 呼 ば れ る 方 法 で 、 走 査
型 電 子 顕 微 鏡 に よ り 得 ら れ た 顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料 12の 像 で あ る 。 図 ３ （ ａ ） 及 び ３ （ ｂ ） に
お い て 容 易 に わ か る よ う に 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料 12の 個 々 の 粒 子 は 、 概 し て 円 筒 形 の も の か
ら 概 し て 球 形 状 の 外 形 の も の ま で 分 布 す る 。 好 ま し く は 、 殆 ど の 、 そ う で な け れ ば す べ て
の 顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料 は 概 し て 球 形 状 で あ る 。 沈 殿 導 管 20に 入 る と き 蒸 気 18を 迅 速 に 冷 却 す
る と 、 よ り 球 形 状 の 顔 料 ナ ノ 粒 子 12が 製 造 さ れ る 傾 向 が あ る 。
【 ０ ０ ５ ０ 】
顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料 12の サ イ ズ は 、 粒 子 の 平 均 直 径 に 関 し て 表 わ す こ と が で き る 。 粒 子 サ イ
ズ は 、 走 査 型 電 子 顕 微 鏡 法 、 透 過 型 電 子 顕 微 鏡 法 、 又 は Horiba Laboratory Products（ Ir
vine, CA 92614） か ら 商 業 的 に 入 手 可 能 な レ ー ザ ー 回 折 粒 子 サ イ ズ 分 析 器 （ モ デ ル 番 号 LA
910） な ど の 適 す る 粒 子 サ イ ズ 分 析 器 を 用 い て 決 定 し て も よ い 。 好 ま し い 顔 料 ナ ノ 粒 子 材
料 12は 、 約 200nm未 満 の 直 径 を 有 し 、 よ り 好 ま し く は 、 約 100nm未 満 の 直 径 を 有 す る 。
【 ０ ０ ５ １ 】
代 替 的 な 態 様 で あ る 装 置 110を 図 ４ 及 び 図 ５ に 関 し て 示 し 説 明 す る 。 100番 台 の 参 照 番 号 は
こ の 態 様 の 類 似 の 要 素 を 参 照 す る た め に 使 用 さ れ て い る こ と に 銘 記 す べ き で あ る 。
装 置 110の こ の 態 様 に し た が え ば 、 沈 殿 導 管 120の 内 部 部 材 150に は 、 図 ５ に よ り 詳 細 に 示
す よ う に 、 ク エ ン チ 流 体 口 180が 提 供 さ れ る 。 ク エ ン チ 流 体 口 180は 、 ク エ ン チ 流 体 182の
供 給 と 流 体 的 に 接 続 し て お り （ 図 ４ ） 、 ク エ ン チ 流 体 182を 沈 殿 導 管 120の 内 部 部 材 150へ
と 放 出 す る 。 ク エ ン チ 流 体 182は 、 蒸 気 122を 迅 速 に （ す な わ ち 、 実 質 的 に 断 熱 的 に ） 冷 却
す る の に 適 す る 流 体 を 含 ん で い て も よ く 、 こ れ に よ り 、 蒸 気 122を 凝 縮 さ せ て 顔 料 ナ ノ 粒
子 沈 殿 112を 形 成 さ せ る 。
【 ０ ０ ５ ２ 】
本 明 細 書 中 に 示 し 説 明 す る 態 様 に お い て は 、 ク エ ン チ 流 体 182の 供 給 は 、 液 体 窒 素 を 含 ん
で い て も よ い 。 ク エ ン チ 流 体 182の 供 給 と ク エ ン チ 流 体 口 180の 間 に 最 適 な ク エ ン チ 性 能 を
提 供 す る た め に 、 任 意 の ア キ ュ ム レ ー タ （ 示 さ ず ） が 提 供 さ れ て も よ い 。 ア キ ュ ム レ ー タ
は 、 ク エ ン チ 流 体 182が 、 液 体 ／ ガ ス 混 合 物 で は な く 確 実 に 液 体 と し て 放 出 さ れ る の を 助
け る 。 別 の 態 様 と し て 、 高 い 流 速 が 望 ま し く 、 最 終 温 度 を 所 望 の 範 囲 に 維 持 す る 場 合 は 、
液 体 ／ ガ ス 混 合 物 を 使 用 す る こ と が で き る 。
【 ０ ０ ５ ３ 】
あ ら ゆ る 適 す る ク エ ン チ 流 体 182を 使 用 し て も よ い が 、 一 般 的 に は 、 ク エ ン チ 流 体 182は 低
温 液 体 で あ る こ と が 好 ま し い 。 本 明 細 書 中 に 使 用 す る よ う に 、 “ 低 温 液 体 ” と い う 語 は 、
大 気 圧 で 約 110K（ -163.15℃ ） 未 満 の 温 度 で 沸 騰 す る 液 体 を い う 。 低 温 液 体 と し て は 、 限
定 さ れ な い が 、 水 素 、 ヘ リ ウ ム 、 窒 素 、 酸 素 、 ア ル ゴ ン 空 気 、 及 び メ タ ン が 挙 げ ら れ る 。
【 ０ ０ ５ ４ 】
ま た 、 こ の 態 様 に し た が え ば 、 装 置 110は 、 好 ま し く は 収 集 流 体 口 130を 含 み 、 こ の 収 集 流
体 口 130は 、 ク エ ン チ 流 体 口 180か ら 下 流 に 配 置 さ れ 、 収 集 流 体 132を 沈 殿 導 管 120へ と 送 出
し て も よ い 。 ま た 、 収 集 流 体 132は 、 こ れ ま で 説 明 し た よ う に 、 限 定 さ れ な い が 、 水 及 び
エ チ レ ン グ リ コ ー ル を 含 む あ ら ゆ る 適 す る 流 体 又 は そ の 混 合 物 で あ っ て も よ い 。
【 ０ ０ ５ ５ 】
収 集 流 体 132は 、 こ れ ま で に 説 明 し た よ う に 、 ク エ ン チ 流 体 182に よ る 蒸 気 122の 迅 速 な 冷
却 に よ り 形 成 さ れ た 顔 料 ナ ノ 粒 子 112が 収 集 流 体 132中 に 懸 濁 し て 、 収 集 系 124に よ り 容 易
に 収 集 す る こ と が で き る よ う な や り 方 で 沈 殿 導 管 120へ と 放 出 さ れ る 。
【 ０ ０ ５ ６ 】
別 の 代 替 的 な 態 様 で あ る 装 置 210を 図 ６ に 示 す 。 200番 台 の 参 照 番 号 は こ の 態 様 の 類 似 の 要
素 を 参 照 す る た め に 使 用 さ れ て い る こ と に 銘 記 す べ き で あ る 。
こ の 態 様 に 装 置 210に し た が え ば 、 顔 料 前 駆 体 物 質 214は 連 続 的 に 炉 216に 送 出 さ れ る 。 顔
料 前 駆 体 物 質 214は 貯 蔵 チ ャ ン バ ー 290中 に 蓄 え ら れ 、 キ ャ リ ア ガ ス 234が こ の 貯 蔵 チ ャ ン
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バ ー 290中 に 導 入 さ れ る 。 顔 料 前 駆 体 物 質 214は 、 貯 蔵 チ ャ ン バ ー 290中 で キ ャ リ ア ガ ス 234
に 同 伴 さ れ 、 ポ ン プ 228が 作 動 す る と 、 キ ャ リ ア ガ ス 234と 同 伴 さ れ た 顔 料 前 駆 体 物 質 214
が 炉 216中 に 吸 い 込 ま れ る 。
【 ０ ０ ５ ７ 】
も ち ろ ん 、 他 の 態 様 及 び 生 成 物 送 出 ス ケ ジ ュ ー ル も 使 用 で き る こ と は 理 解 す べ き で あ る 。
図 ６ に 示 し た 態 様 は 、 単 に 本 発 明 の 教 示 に し た が っ て 使 用 す る の に 適 す る 別 の 態 様 の 例 示
と し て 提 供 さ れ て お り 、 本 発 明 の 範 囲 を 限 定 す る こ と を 意 図 し て い な い 。
【 ０ ０ ５ ８ 】
実 施 例
こ の 実 施 例 に お い て は 、 顔 料 前 駆 体 物 質 は 、 約 25.9ミ ク ロ ン の 平 均 サ イ ズ を 有 す る 15.3銅
フ タ ロ シ ア ニ ン 結 晶 で あ る 。 こ の 顔 料 前 駆 体 物 質 は 、 ニ ュ ジ ャ ー ジ ー 州 07024、 フ ォ ー ト
リ ー の Sun Chemical Corporationか ら 容 易 に 商 業 的 に 入 手 可 能 で あ る 。 こ の 前 駆 体 物 質 を
、 お よ そ 284kg/hrの 前 駆 体 物 質 を 昇 華 さ せ る か 又 は 蒸 発 さ せ る 能 力 を 有 し て い る 、 こ れ ま
で に 説 明 し た タ イ プ の 電 気 加 熱 昇 華 炉 に 供 給 し た 。
【 ０ ０ ５ ９ 】
こ れ ま で に 説 明 し た 沈 殿 導 管 の 配 置 及 び 寸 法 を 有 す る 沈 殿 導 管 を 、 炉 の 蒸 気 領 域 に 近 接 し
て 取 り 付 け た 。 沈 殿 導 管 は 、 収 集 系 に 流 体 的 に 接 続 し て い た 。 前 駆 体 物 質 を シ ョ ッ ト フ ィ
ー ダ ー を 用 い て バ ッ チ 様 式 で 炉 に 供 給 し た 。 炉 に お い て 、 前 駆 体 物 質 を 、 昇 華 さ せ る の に
充 分 な 約 680℃ の 温 度 ま で 加 熱 し た 。
【 ０ ０ ６ ０ 】
窒 素 キ ャ リ ア ガ ス を 毎 分 約 2～ 5リ ッ ト ル で 提 供 し た 。 収 集 流 体 （ す な わ ち 、 水 と エ チ レ ン
グ リ コ ー ル の 混 合 物 ） の 供 給 を 本 明 細 書 中 に 提 供 し た 説 明 に し た が っ て 放 出 し た 。 こ れ ま
で に 説 明 し た タ イ プ の よ う な 、 生 成 物 収 集 装 置 と 連 動 し て い る ポ ン プ を 点 け て 、 約 10～ 50
ト ル の 真 空 を つ く っ た 。
【 ０ ０ ６ １ 】
こ の 装 置 に よ り 顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料 が 生 成 さ れ 始 め 、 そ の 後 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 を 収 集 系 に よ り
捕 獲 し た 。 収 集 流 体 の 流 速 は 、 沈 殿 導 管 内 部 に 配 置 し た 熱 電 対 に よ り 測 定 し て 、 顔 料 ナ ノ
粒 子 材 料 12を 含 有 す る ス ラ リ ー の 温 度 が 約 25℃ ± 5℃ の 範 囲 に 維 持 さ れ る よ う な 流 速 で あ
っ た 。 こ の 装 置 を 、 約 16時 間 こ の 様 式 で 運 転 し 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 が 約 10重 量 ％ 、 エ チ レ ン グ
リ コ ー ル が 15重 量 ％ 、 及 び 水 が 75重 量 ％ で あ る 、 収 集 流 体 中 に 懸 濁 し た 顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料
を 約 5ガ ロ ン 製 造 し た 。 顔 料 ナ ノ 粒 子 は 、 こ れ ま で に 説 明 し た タ イ プ の よ う な レ ー ザ ー 回
折 分 析 器 を 用 い て 、 約 100nm未 満 の 平 均 直 径 を 有 し て い た 。
【 ０ ０ ６ ２ 】
本 明 細 書 中 に 説 明 し た 装 置 及 び 方 法 を 使 用 し て 、 高 度 に 純 粋 な 顔 料 ナ ノ 粒 子 材 料 を 大 量 に
製 造 で き る こ と は 明 ら か で あ る 。 結 果 と し て 、 特 許 請 求 の 範 囲 に 記 載 す る 発 明 は 、 一 般 に
ナ ノ 粒 子 技 術 に お い て 、 そ し て 特 に 顔 料 ナ ノ 粒 子 技 術 に 対 す る 重 要 な 発 展 を 示 し て い る 。
本 発 明 の 好 ま し い 態 様 を 本 明 細 書 中 に 示 し て き た が 、 本 発 明 に 対 し て 適 す る 修 飾 を な し 得
る こ と が 予 期 さ れ 、 か か る 修 飾 は な お 本 発 明 の 範 囲 内 の も の で あ る 。 し た が っ て 、 添 付 す
る 特 許 請 求 の 範 囲 は 、 従 来 技 術 に よ り 限 定 さ れ る 範 囲 を 除 い て 本 発 明 の 代 替 的 な 態 様 を 含
む と 解 釈 す べ き も の と 意 図 し て い る 。
【 図 面 の 簡 単 な 説 明 】
【 ０ ０ ６ ３ 】
【 図 １ 】 図 １ は 、 本 発 明 の 一 態 様 に し た が っ た 顔 料 ナ ノ 粒 子 を 製 造 す る た め の 装 置 の 概 略
図 で あ る 。
【 図 ２ 】 図 ２ は 、 そ の 中 で 顔 料 ナ ノ 粒 子 が 形 成 さ れ る 沈 殿 導 管 の 部 分 断 面 図 で あ る 。
【 図 ３ 】 図 ３ （ ａ ） 及 び ３ （ ｂ ） は 、 本 発 明 の 教 示 に し た が っ て 製 造 さ れ た 顔 料 ナ ノ 粒 子
材 料 の 走 査 型 電 子 顕 微 鏡 像 で あ る 。
【 図 ４ 】 図 ４ は 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 を 製 造 す る た め の 装 置 の 別 の 態 様 の 概 略 図 で あ る 。
【 図 ５ 】 図 ５ は 、 図 ４ に 示 し た 装 置 の 態 様 に し た が っ た 、 そ の 中 で 顔 料 ナ ノ 粒 子 が 形 成 さ
れ る 沈 殿 導 管 の 部 分 断 面 図 で あ る 。
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【 図 ６ 】 図 ６ は 、 顔 料 ナ ノ 粒 子 を 製 造 す る た め の 装 置 の 別 の 態 様 の 概 略 図 で あ る 。

【 図 １ 】 【 図 ４ 】
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【 図 ６ 】
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【 国 際 公 開 パ ン フ レ ッ ト 】
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【 国 際 調 査 報 告 】
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