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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　３０から２００ｍｇ／ｇのヨウ素価、２０ｃｃ／１００ｇから４０ｃｃ／１００ｇのＤ
ＢＰ、μｇ／ｇ単位で、１３７８μｇ／ｇ以下のカリウムの濃度ならびに１から１．２５
未満のＭ比を有するカーボンブラックであって、M比は、カーボンブラックの、ストーク
ス径の最頻値に対するストークス径のメディアンの比率である、カーボンブラック。
【請求項２】
　６から１０のｐＨを有するか、
　多くて６ｍＪ／ｍ2の拡水圧力を有するか、または、
　８７～１２３％の着色力を有するかのうちの少なくとも１つによって特徴づけられる請
求項１記載のカーボンブラック。
【請求項３】
　７０から２００ｍｇ／ｇのヨウ素価、２０ｃｃ／１００ｇから５０ｃｃ／１００ｇのＤ
ＢＰ、多くて６ｍＪ／ｍ2の拡水圧力、および１から１．２５未満のM比を有するカーボン
ブラックであって、M比は、カーボンブラックの、ストークス径の最頻値に対するストー
クス径のメディアンの比率である、カーボンブラック。
【請求項４】
　１から１．２２未満のＭ比を有するか、
　６から１０のｐＨを有するか、
　１３７８μｇ／ｇ以下のカリウムの濃度を有するか、または、
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　８７～１２３％の着色力を有するかのうちの少なくとも１つによって特徴づけられる請
求項３記載のカーボンブラック。
【請求項５】
　前記カーボンブラックが、酸化したカーボンブラック、熱処理したカーボンブラックま
たは結合した有機基を含む改質したカーボンブラックである請求項１乃至３のいずれか１
項記載のカーボンブラック。
【請求項６】
　３０から２００ｍｇ／ｇのヨウ素価、２０ｃｃ／１００ｇから４０ｃｃ／１００ｇのＤ
ＢＰ、および１から１．２５未満のM比を有するカーボンブラック製品であって、M比は、
カーボンブラックの、ストークス径の最頻値に対するストークス径のメディアンの比率で
ある、カーボンブラック製品を製造する方法であって、
　予め加熱した空気流を燃料と反応させることによって、燃焼ガスの流れを生成するステ
ップ、
　流れを形成し、その流れの中で供給原料の熱分解を開始させるために、一軸平面の地点
で、前記燃焼ガスの流れの中に前記供給原料を導入するステップ、
　前記一軸平面の地点で、燃焼ガスの流れの中に補助的炭化水素を導入するステップ、
　カリウムもしくはカリウムイオンを含む少なくとも１種の物質を、燃焼ガスの前記流れ
の中にさらに導入するステップ、および、
　逆浸透処理を行った水を使用して前記熱分解を冷却するステップを含み、
　前記供給原料および前記補助的炭化水素の前記注入地点が、前記軸平面で交互であり、
　前記カーボンブラック製品中のカリウムの濃度が、１３７８μｇ／ｇ以下である方法。
【請求項７】
　（Ａ）全体の燃焼比率が少なくとも２６％であること、および
　（Ｂ）前記軸平面中の前記地点の数が３であることのうちの少なくとも一方によって特
徴づけられる請求項６記載の方法。
【請求項８】
　前記補助的炭化水素が、炭化水素を含み、前記補助的炭化水素の炭素含有量が、反応装
置に注入された全ての燃料流の総炭素量の多くて２０重量％になるような量で導入され、
　前記補助的炭化水素が、任意選択的に気体状の形態である請求項６記載の方法。
【請求項９】
　前記カーボンブラックが、
　１から１．２２未満のＭ比を有するか、
　６から１０のｐＨを有するか、
　多くて６ｍＪ／ｍ2の拡水圧力を有するか、または、
　８７～１２３％の着色力を有するかのうちの少なくとも１つによって特徴づけられる請
求項６記載の方法。
【請求項１０】
　有機基を結合させて前記カーボンブラックを改質するステップ、前記カーボンブラック
を酸化させるステップ、または前記カーボンブラックを熱処理するステップをさらに含む
請求項６記載の方法。
【請求項１１】
　請求項１乃至４のいずれか１項記載のカーボンブラックと混合されたポリマーを含むト
ナー。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、低構造カーボンブラックおよびそれを製造する方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　カーボンブラックは、たとえば、トナー、インクジェット用インクおよびインクジェッ
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ト可能なカラーフィルターをふくむ様々な媒体の顔料として使用されている。これらのブ
ラックの構造および表面積は、マトリックス中のカーボンブラックの特定の充填レベルが
可能になり、媒体の伝導度および電荷の蓄積が減少するように選択される。充填レベルが
増加すると、媒体の光学濃度（ＯＤ）、材料の不透明度の度合いが増加する。しかし、媒
体を製造するために使用されるコーティング組成物の粘度もまた増加する。構成している
カーボンブラックの構造を低構造化させることにより、粘度を減少させることができ、こ
れにより、より薄い媒体層を欠陥なしで堆積することが可能になり、または、これにより
、所与の粘度でより多くのカーボンブラックを取り入れることが可能になり、その結果、
光学濃度がより高くなる。
【０００３】
　ファーネスカーボンブラックの構造を制御する一方法は、炭素を含んだ供給原料を燃焼
させながらアルカリイオンを炉の中に加えることによる。たとえば、米国特許第５，４５
６，７５０号明細書では、カーボンブラック炉へのカリウムの添加を減少させることによ
り、結果として得られたブラックを低構造化する。しかし、カーボンブラック中の結果と
して得られた金属組成物により伝導度が増加する可能性があり、媒体中の非カーボン材料
は光学濃度に対して貢献しない。さらに、表面積を大きくすることにより、光学濃度もし
くは着色力（ｔｉｎｔ）を増加させることができるが、表面積が増加するにしたがって、
構造を低構造化することが、ますます難しくなる。たとえば、米国特許第５，４５６，７
５０号明細書では、もっとも低いＤＢＰ（フタル酸ジブチル吸収）を有する、それらのカ
ーボンブラックは、また、４０よりも大きなＤＢＰを有するカーボンブラックに比べて比
較的低い着色力を有していた。着色力が低くなることは、所望の光学濃度を得るために、
特定の媒体中のカーボンブラックの濃度を高くする必要があることを意味し、これにより
媒体のコストが高くなり、カーボンブラックの濃度が高くなると、分散させるのが難しく
なることが多いので、製造がより難しくなる。さらに、カリウムおよび他の金属元素を炉
に添加するにしたがって、結果として得られるブラックは、表面により多くの荷電群を有
するようになり、したがって、より酸性およびより親水性になる。ブラックがより親水性
もしくは酸性（たとえば、６未満のｐＨ）になると、コーティングもしくは印刷の用途で
使用するために他の点で望ましいポリマーおよび他の組成物と、広い範囲で相溶性がなく
なるであろう。
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００４】
　したがって、低構造を有し、また、アルカリ金属の量が少なく、酸性度および親水性度
が低く、カーボンブラックを組み入れるコーティング材、トナーもしくはインク組成物の
光学濃度および粘度を損なうことがないカーボンブラックを作製する方法を見つけること
が望ましい。
【課題を解決するための手段】
【０００５】
　一態様では、本発明は、３０から２００ｍｇ／ｇのヨウ素価、２０ｃｃ／１００ｇから
４０ｃｃ／１００ｇのＤＢＰおよび、μｇ／ｇ単位で、多くてｙ＋（１５×ヨウ素価）（
式中、ｙは２５０、１００，－５０、－１５０もしくは－３５０）のＩＡ族およびＩＩＡ
族元素の全濃度を有するカーボンブラックを含む。たとえば、カーボンブラックは、２０
から４０ｃｃ／１００ｇ、２０から３０ｃｃ／１００ｇ、３０から３９ｃｃ／１００ｇの
ＤＢＰ、またはこれらの端点のいずれかによって境界をつけられるいずれの範囲内のＤＢ
Ｐを有してもよい。また、もしくは、さらに、カーボンブラックは、３０から２００ｍｇ
／ｇ、３０から４５ｍｇ／ｇ、４５から１００ｍｇ／ｇ、７０から１００ｍｇ／ｇ、１０
０から１５０ｍｇ／ｇ、１５０から２００ｍｇ／ｇ、７０から２００ｍｇ／ｇ、またはこ
れらの端点のいずれかによって境界をつけられるいずれの範囲内のヨウ素価を有してもよ
い。１から１．２５未満のＭ比、６から１０のｐＨ、多くて６ｍＪ／ｍ2の拡水圧力、ま
たは、式、着色力＝ｘ＋０．４４×ヨウ素価（式中、ｘは４５から９０、たとえば、６０
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から９０または７５から９０）に従う着色力のうちの少なくとも１つによってカーボンブ
ラックを特徴づけてもよい。カーボンブラックは、酸化したカーボンブラック、熱処理し
たカーボンブラックまたは結合した有機基を含む改質したカーボンブラックであってもよ
い。
【０００６】
　別の態様では、本発明は、３０から２００ｍｇ／ｇのヨウ素価、２０ｃｃ／１００ｇか
ら４０ｃｃ／１００ｇのＤＢＰおよび１．００から１．２５未満のＭ比を有するカーボン
ブラックを含む。たとえば、カーボンブラックは、２０から４０ｃｃ／１００ｇ、２０か
ら３０ｃｃ／１００ｇ、３０から３９ｃｃ／１００ｇのＤＢＰ、またはこれらの端点のい
ずれかによって境界をつけられるいずれの範囲内のＤＢＰを有してもよい。または、もし
くは、さらに、カーボンブラックは、３０から２００ｍｇ／ｇ、３０から４５ｍｇ／ｇ、
４５から１００ｍｇ／ｇ、７０から１００ｍｇ／ｇ、１００から１５０ｍｇ／ｇ、１５０
から２００ｍｇ／ｇ、７０から２００ｍｇ／ｇ、またはこれらの端点のいずれかによって
境界をつけられるいずれの範囲内のヨウ素価を有してもよい。６から１０のｐＨ、μｇ／
ｇ単位で、多くてｙ＋（１５×ヨウ素価）（式中、ｙは２５０、１００、－５０、－１５
０、または－３５０）のＩＡ族およびＩＩＡ族元素の全濃度、多くて６ｍＪ／ｍ2の拡水
圧力、または、式、着色力＝ｘ＋０．４４×ヨウ素価（式中、ｘは４５から９０、たとえ
ば、６０から９０または７５から９０）に従う着色力のうちの少なくとも１つによってカ
ーボンブラックを特徴づけるようにしてもよい。カーボンブラックは、酸化したカーボン
ブラック、熱処理したカーボンブラックまたは結合した有機基を含む改質したカーボンブ
ラックであってもよい。
【０００７】
　別の態様では、本発明は、３０から２００ｍｇ／ｇのヨウ素価、２０ｃｃ／１００ｇか
ら４０ｃｃ／１００ｇのＤＢＰ、多くて６ｍＪ／ｍ2の拡水圧力および１．００から１．
２５未満のＭ比を有するカーボンブラックを含む。たとえば、カーボンブラックは、２０
から４０ｃｃ／１００ｇ、２０から３０ｃｃ／１００ｇ、３０から３９ｃｃ／１００ｇの
ＤＢＰ、またはこれらの端点のいずれかによって境界をつけられるいずれの範囲内のＤＢ
Ｐを有してもよい。または、もしくは、さらに、カーボンブラックは、３０から２００ｍ
ｇ／ｇ、３０から４５ｍｇ／ｇ、４５から１００ｍｇ／ｇ、７０から１００ｍｇ／ｇ、１
００から１５０ｍｇ／ｇ、１５０から２００ｍｇ／ｇ、７０から２００ｍｇ／ｇ、または
これらの端点のいずれかによって境界をつけられるいずれの範囲内のヨウ素価を有しても
よい。６から１０のｐＨ、μｇ／ｇ単位で、多くてｙ＋（１５×ヨウ素価）（式中、ｙは
２５０、１００、－５０、－１５０、または－３５０）のＩＡ族およびＩＩＡ族元素の全
濃度、多くて６ｍＪ／ｍ2の拡水圧力、または、式、着色力＝ｘ＋０．４４×ヨウ素価（
式中、ｘは４５から９０、たとえば、６０から９０または７５から９０）に従う着色力の
うちの少なくとも１つによってカーボンブラックを特徴づけるようにしてもよい。カーボ
ンブラックは、酸化したカーボンブラック、熱処理したカーボンブラックまたは結合した
有機基を含む改質したカーボンブラックであってもよい。
【０００８】
　別の態様では、本発明は、７０から２００ｍｇ／ｇのヨウ素価、２０ｃｃ／１００ｇか
ら５０ｃｃ／１００ｇのＤＢＰおよび多くて６ｍＪ／ｍ2の拡水圧力を有するカーボンブ
ラックを含む。たとえば、カーボンブラックは、２０から４０ｃｃ／１００ｇ、２０から
５０ｃｃ／１００ｇ、２０から４５ｃｃ／１００ｇ、２０から３０ｃｃ／１００ｇ、３０
から３９ｃｃ／１００ｇ、３０から４５ｃｃ／１００ｇ、４０から４５ｃｃ／１００ｇ、
４５から５０ｃｃ／１００ｇのＤＢＰ値またはこれらの端点のいずれかによって境界をつ
けられるいずれの範囲内のＤＢＰを有してもよい。また、もしくは、さらに、カーボンブ
ラックは、７０から１００ｍｇ／ｇ、１００から１５０ｍｇ／ｇ、１５０から２００ｍｇ
／ｇ、７０から２００ｍｇ／ｇ、またはこれらの端点のいずれかによって境界をつけられ
るいずれの範囲内のヨウ素価を有してもよい。１．００から１．２５未満のＭ比、６から
１０のｐＨ、μｇ／ｇ単位で、多くてｙ＋（１５×ヨウ素価）（式中、ｙは２５０、１０
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０、－５０、－１５０、または－３５０）のＩＡ族およびＩＩＡ族元素の全濃度、多くて
６ｍＪ／ｍ2の拡水圧力、または、式、着色力＝ｘ＋０．４４×ヨウ素価（式中、ｘは４
５から９０、たとえば、６０から９０または７５から９０）に従う着色力のうちの少なく
とも１つによってカーボンブラックを特徴づけるようにしてもよい。カーボンブラックは
、酸化したカーボンブラック、熱処理したカーボンブラックまたは結合した有機基を含む
改質したカーボンブラックであってもよい。
【０００９】
　別の態様では、本発明は、３０から２００ｍｇ／ｇのヨウ素価および２０ｃｃ／１００
ｇから４０ｃｃ／１００ｇのＤＢＰを有するカーボンブラック製品を製造する方法を含む
。たとえば、カーボンブラックは、２０から４０ｃｃ／１００ｇ、２０から３０ｃｃ／１
００ｇ、３０から３９ｃｃ／１００ｇのＤＢＰ、またはこれらの端点のいずれかによって
境界をつけられるいずれの範囲内のＤＢＰを有してもよい。また、もしくは、さらに、カ
ーボンブラックは、３０から２００ｍｇ／ｇ、３０から４５ｍｇ／ｇ、４５から１００ｍ
ｇ／ｇ、７０から１００ｍｇ／ｇ、１００から１５０ｍｇ／ｇ、１５０から２００ｍｇ／
ｇ、７０から２００ｍｇ／ｇ、またはこれらの端点のいずれかによって境界をつけられる
いずれの範囲内のヨウ素価を有してもよい。その方法は、予め加熱した空気流を燃料と反
応させることによって、燃焼ガスの流れを生成するステップ、流れを形成し、その流れの
中で供給原料の熱分解を開始させるために、一軸平面の既定の数の地点で、燃焼ガスの流
れの中に供給原料を導入するステップ、一軸平面の既定の数の地点で、燃焼ガスの流れの
中に補助的炭化水素を導入するステップ、少なくとも１種のＩＡ族もしくはＩＩＡ族元素
またはそれらを組み合わせたものを含む少なくとも１種の物質を、燃焼ガスの流れの中に
さらに導入するステップ、および、逆浸透処理を行った水を使用して熱分解を冷却するス
テップを含み、供給原料および補助的炭化水素の注入地点が、軸面で交互であり、カーボ
ンブラック製品中のＩＡ族およびＩＩＡ族元素の全体が、μｇ／ｇ単位で、多くて、ｙ＋
１５×ヨウ素価（式中、ｙは２５０、１００、－５０、－１５０または－３５０）である
。全体の燃焼比率が少なくとも２６％であってもよい。既定の数が３であってもよい。補
助的炭化水素が、炭化水素を含み、補助的炭化水素の炭素含有量が、反応装置に注入され
た全ての燃料流の総炭素量の多くて約２０重量％になるような量で導入されるようにして
もよい。補助的炭化水素が気体状の形態であってもよい。カーボンブラックが、１から１
．２５未満のＭ比、６から１０のｐＨ、多くて６ｍＪ／ｍ2の拡水圧力、または、式、着
色力＝ｘ＋０．４４×ヨウ素価（式中、ｘは４５から９０、たとえば、６０から９０また
は７５から９０）に従う着色力のうちの少なくとも１つによって特徴づけられるようにし
てもよい。その方法は、カーボンブラックの表面の化学的性質または微細構造を改質する
ステップをさらに含んでもよい。その方法は、有機基を結合させてカーボンブラックを改
質するステップ、カーボンブラックを酸化させるステップ、またはカーボンブラックを熱
処理するステップをさらに含んでもよい。
【００１０】
　前述の全般的な記載と以下の詳細な記載との両方は、例示的であり、説明に役立てるだ
けのものであり、請求されている本発明のさらなる説明を提供することを意図しているこ
とを理解すべきである。
【図面の簡単な説明】
【００１１】
　本発明は、図面のそれぞれの図を参照して記載されている。
【図１】図１は、本発明の例示的態様で使用するためカーボンブラックを製造するために
使用できる、ファーネスカーボンブラック反応装置の１つのタイプの一部の断面図である
。
【図２】図２は、カーボンブラック試料のアグリゲートの重量分率対所与の試料における
ストークス径のサンプルヒストグラムである。
【図３】図３は、本発明の例示的態様によるカーボンブラックを使用して製造したミルベ
ースの粘度と市販のカーボンブラックを使用して製造したミルベースの粘度とを示すグラ
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フである。
【発明を実施するための形態】
【００１２】
　詳細は以下に記載されているように、特定の条件下で操作されているカーボンブラック
炉の供給原料へのアルカリおよび／またはアルカリ土類塩の添加、たとえば、補助的炭化
水素の添加と、増加された全体の燃焼割合とを組み合わせることによって、中から大の表
面積、たとえば、３０ｍｇ／ｇもしくは７０ｍｇ／ｇ～２００ｍｇ／ｇのヨウ素価で、低
構造、たとえば、２０ｃｃ／１００ｇ～４０ｃｃ／１００ｇもしくは４０ｃｃ／１００ｇ
～５０ｃｃ／１００ｇのＤＢＰを有するカーボンブラックを得ることができることを我々
は発見した。結果として得られたカーボンブラックは、中性から少し塩基性のｐＨであり
、また、採用された反応条件から予測されるものよりも疎水性である。構造のレベルは、
アルカリもしくはアルカリ土類添加剤または補助的炭化水素のみの使用を通して達成され
るものに比べて著しく低い。さらに、カーボンブラック中のアルカリもしくはアルカリ土
類金属の量は、中から大の表面積、たとえば、３０～２００ｍ2／ｇのヨウ素価を有する
、より低構造のカーボンブラックについて通常見られるものよりも低い。低構造にもかか
わらず、カーボンブラックは、比較的良好な着色力（ｔｉｎｔ）を有する。さらに、カー
ボンブラックは、同様な表面積もしくは構造を有する従来技術のブラックに比べて低いＭ
比を示す。
【００１３】
　一態様では、カーボンブラックは、２０ｃｃ／ｇから４０ｃｃ／１００ｇ のＤＢＰと
３０ｍｇ／ｇから２００ｍｇ／ｇのヨウ素価とを有する。たとえば、カーボンブラックは
、２０ｃｃ／１００ｇから４０ｃｃ／１００ｇの、２０ｃｃ／１００ｇから３０ｃｃ／１
００ｇの、３０ｃｃ／１００ｇから３９ｃｃ／１００ｇのＤＢＰ、もしくはこれらの端点
のいずれかによって境界をつけられるいずれの範囲のＤＢＰを有することができる。さら
にまた、カーボンブラックは、 ３０ｍｇ／ｇから２００ｍｇ／ｇの、３０ｍｇ／ｇから
４５ｍｇ／ｇの、４５ｍｇ／ｇから１００ｍｇ／ｇの、７０ｍｇ／ｇから１００ｍｇ／ｇ
の、１００ｍｇ／ｇから１５０ｍｇ／ｇの、１５０ｍｇ／ｇから２００ｍｇ／ｇの、７０
ｍｇ／ｇから２００ｍｇ／ｇの、もしくはこれらの端点のいずれかによって境界をつけら
れるいずれの範囲のヨウ素価を有することができる。当業者に知られているように、一定
の気孔率では、表面積が大きくなると、１次粒子サイズが小さくなる。
【００１４】
　別の態様では、カーボンブラックは、５０ｃｃ／１００ｇ未満のＤＢＰおよび７０ｍｇ
／ｇから２００ｍｇ／ｇのヨウ素価を有することができる。たとえば、カーボンブラック
は、２０ｃｃ／１００ｇから４０ｃｃ／１００ｇの、２０ｃｃ／１００ｇから５０ｃｃ／
１００ｇの、２０ｃｃ／１００ｇから４５ｃｃ／１００ｇの、２０ｃｃ／１００ｇから３
０ｃｃ／１００ｇの、３０ｃｃ／１００ｇから３９ｃｃ／１００ｇの、３０ｃｃ／１００
ｇから４５ｃｃ／１００ｇの、４０ｃｃ／１００ｇから４５ｃｃ／１００ｇの、４５ｃｃ
／１００ｇから５０ｃｃ／１００ｇのＤＢＰ値もしくはこれらの端点のいずれかによって
境界をつけられるいずれの範囲のＤＢＰを有することができる。また、さらに、カーボン
ブラックは、７０ｍｇ／ｇから１００ｍｇ／ｇの、１００ｍｇ／ｇから１５０ｍｇ／ｇの
、１５０ｍｇ／ｇから２００ｍｇ／ｇの、 ７０ｍｇ／ｇから２００ｍｇ／ｇの、もしく
はこれらの端点のいずれかによって境界をつけられるいずれの範囲のヨウ素価を有するこ
とができる。
【００１５】
　本明細書に記載された態様のいずれにおいても、カーボンブラックの１次粒子は、本質
的に全体が球形の形状であると近似することができる。
【００１６】
　カーボンブラックは、１種もしくは２種以上の以下の性質をさらに有することができ、
それぞれの性質については、以下、詳細に検討する。アルカリおよびアルカリ土類元素（
たとえば、ＩＡ族およびＩＩＡ族元素）の全濃度は、μｇ／ｇ単位で、多くても（y＋１
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５×ヨウ素価）である。式中、ｙは２５０、１００、－５０、－１５０もしくは－３５０
である。Ｍ比、カーボンブラック試料のストークス径の最頻値に対するストークス径のメ
ディアンの比率は、１．０から１．２５未満の値、たとえば、１．２２と１．２４との間
、もしくはこれらの端点のいずれかによって画定されるいずれの範囲内となり得る。以下
の式で、カーボンブラックの着色力を定義することができる。
　　　着色力＝ｘ＋０．４４×ヨウ素価
式中、ｘは４５から９０、たとえば、６０から９０もしくは７５から９０となり得る。カ
ーボンブラックは、６から１０、たとえば、６から８、８から１０、７から９もしくはこ
れらの端点のいずれかによって画定されるいずれの範囲内となり得るｐＨを有することが
できる。水拡張圧（拡水圧力）（ＷＳＰ）、カーボンブラック表面と水蒸気との間の相互
作用エネルギーの大きさは、多くても６ｍＪ／ｍ2、たとえば、多くても５Ｊ／ｍ2、多く
ても４ｍＪ／ｍ2、２から６ｍＪ／ｍ2、２から５ｍＪ／ｍ2、３から６ｍＪ／ｍ2、３から
５ｍＪ／ｍ2、もしくは本明細書の端点のいずれかによって画定されるいずれの範囲内と
なり得る。
【００１７】
　我々は、大きな表面積、しかし以前から使用されてきたカーボンブラックに比べて少な
い量のＩＡ族およびＩＩＡ族金属元素を有する低構造カーボンブラックを製造することを
可能とする作業条件をつきとめ、これにより、カーボンブラック製品中のこれらの金属の
量を減少させた。一般に、所与の表面積を有するカーボンブラックの場合、金属元素の添
加によって、その構造はある量まで低構造化するが、その後は、追加の金属元素の添加に
よって構造は影響を受けない。しかし、我々は、大きな表面積のブラックは言うまでもな
く、中間の表面積のブラックで以前から達成可能であったカーボンブラックに比べて、著
しく低い構造、たとえば、２０ｃｃ／１００ｇ～４０ｃｃ／１００ｇ、もしくは２０ｃｃ
／１００ｇ～５０ｃｃ／１００ｇのフタル酸ジブチル吸収（ＤＢＰ）値を有するカーボン
ブラックを製造した。例示的な装置および反応条件は下記および例に記載されている。ま
た、たとえば、米国特許第５，４５６，７５０号明細書、同第４，３９１，７８９号明細
書、同第４，６３６，３７５号明細書、同第６，０９６，２８４号明細書および同第５，
２６２，１４６号明細書に記載されたものを含む様々な他の装置を使用して本発明の様々
な態様によるカーボンブラックを製造することができる。他の装置で本発明の様々な態様
によるカーボンブラックを製造するために、以下に記載される反応条件を適合させる方法
を当業者は認識するであろう。
【００１８】
　一態様では、収束する直径１１のゾーンを有する燃焼ゾーン１０、移動ゾーン１２、入
り口部１８および反応ゾーン１９を有する、図１に描かれたものなどのモジュラーファー
ネスカーボンブラック反応装置２の中でカーボンブラックを製造する。収束する直径１１
のゾーンが始まる地点まで、燃焼ゾーン１０の直径は、Ｄ－１として示され、ゾーン１２
の直径はＤ－２として示され、段のある入り口部１８の直径はＤ－４、Ｄ－５、Ｄ－６お
よびＤ－７として示され、そして、ゾーン１９の直径はＤ－３として示される。収束する
直径のゾーン１１が始まる地点までの燃焼ゾーン１０の長さは、Ｌ－１として示され、収
束する直径のゾーンの長さはＬ－２として示され、移動ゾーンの長さはＬ－３として示さ
れ、そして反応装置入り口部１８における段の長さは、Ｌ－４、Ｌ－５、Ｌ－６およびＬ
－７として示される。
【００１９】
　カーボンブラックを製造するため、空気、酸素、空気および酸素の混合ガスなどの好適
な酸化体流に液体もしくは気体燃料を触れさせることによって、燃焼ゾーン１０で高温燃
焼ガスを発生させる。高温燃焼ガスを発生させるために、燃焼ゾーン１０で好適な酸化体
流を接触させる際に使用するための好適な燃料の中には、天然ガス、水素、一酸化炭素、
メタン、アセチレン、アルコールもしくはケロシンなどの容易に燃焼するガス、液体流が
ある。しかし、高い含有量の炭素含有成分を有する燃料、特に炭化水素を使用するのが一
般に好ましい。本発明のカーボンブラックを製造するために使用される天然ガスに対する



(8) JP 6012927 B2 2016.10.25

10

20

30

40

50

空気の体積比は、好ましくは、約１０：１から約１００：１となり得る。高温燃焼ガスの
発生を容易にするために、酸化体流をあらかじめ加熱しておいてもよい。ある態様では、
全体の燃焼率は、少なくとも２６％ 、たとえば、２６％から３５％、２８％から３５ ％
、３０％から３５％、少なくとも２８％もしくは少なくとも３０％である。
【００２０】
　高温燃焼ガス流は、ゾーン１０，１１からゾーン１２，１８，１９の中へダウンストリ
ームを流す。高温燃焼ガスが流れる方向は、図の中で矢印によって示される。カーボンブ
ラック生成供給原料３０は、（ゾーン１２に設けられた）地点３２および／または（ゾー
ン１１に設けられた）地点７０で導入される。反応条件下で容易に揮発する、本明細書で
の使用に好適なカーボンブラック生成炭化水素供給原料には、アセチレンなどの不飽和炭
化水素、エチレン、プロピレン、ブチレンなどのオレフィン、ベンゼンなどの芳香族、ト
ルエンおよびキシレン、特定の飽和炭化水素およびケロシン、ナフタレン、テルペン、エ
チレンタール、芳香族循環油などの他の炭化水素などがある。
【００２１】
　収束する直径１１のゾーンの端から地点３２までの距離は、Ｆ－１として示される。一
般に、カーボンブラック生成供給原料３０は、素早くそして完全に分解して供給原料をカ
ーボンブラックに変換するように、高温燃焼ガスによるカーボンブラック生成供給原料の
速い混合速度および分散速度を保証するために、高温燃焼ガス流の内部の領域を通る複数
の流れの形態で注入される。
【００２２】
　補助的炭化水素は、プローブ７２を通って、もしくはカーボンブラック形成プロセスの
ゾーン１２の境界を形成する壁の補助的炭化水素流路７５を通って、もしくはカーボンブ
ラック形成プロセスのゾーン１８および／または１９の境界を形成する壁の補助的炭化水
素流路７６を通って地点７０で導入される。本明細書で使用されているように用語「補助
的炭化水素」は、水素もしくは、供給原料の水素対炭素のモル比よりも大きな水素対炭素
のモル比を有する任意の炭化水素を言い、気体でも液体でもよい。例示的な炭化水素には
、燃料および／または供給原料として使用するのに好適な本明細書に記載されたそれらの
材料があるが、これらに限定されない。本発明の特定の態様では、補助的炭化水素は天然
ガスである。第１の段階の燃料の初期の燃焼反応のすぐ後の地点と、供給されるカーボン
ブラックの形成の終点のすぐ前の地点との間の任意の位置に補助的炭化水素を導入するこ
とができ、反応していない補助的炭化水素が反応ゾーンにやがて入る。ある好ましい態様
では、供給原料と同じ軸平面で補助的炭化水素を導入する。以下に記載する例では、３つ
のオリフィスを通して、カーボンブラック生成供給原料流と同じ軸平面で補助的炭化水素
を導入した。１つ目の供給原料、次の補助的炭化水素など、交互のパターンで、そのオリ
フィスを好ましくは配置し、セクション１２の外側の周辺部の周りに均等に配置した。補
助的炭化水素の炭素含有量が反応装置に注入される全ての燃料流の全体の炭素含有量の多
くても約２０重量％に、たとえば、約１から約５％、約５％から約１０％、約１０％から
約１５％、約１５％から約２０％、もしくはこれらの端点のいずれかによって境界をつけ
られるいずれの範囲内になるように、反応装置に加えられた補助的炭化水素の量を調節す
ることができる。ある好ましい態様では、補助的炭化水素の炭素含有量は、反応装置に注
入される全ての燃料流の全体の炭素含有量の約３重量％から約６重量％である。
【００２３】
　地点３２から地点７０間での距離はＨ－１で示される。
【００２４】
　ある態様では、結果として得られたカーボンブラック中のアルカリ金属もしくはアルカ
リ土類金属の全体の濃度が低くなるような量のカーボンブラックに特定のアルカリ金属も
しくはアルカリ土類金属を構造調節材として加える。好ましくは、その物質は、少なくと
も１種のアルカリ金属もしくはアルカリ土類金属を含む。ある例示的態様では、カリウム
イオンを供給原料に添加し、やがてカーボンブラックの中に組み入れられる。一方、全体
のＩＡ族およびＩＩＡ族元素の濃度は低いままである。様々な態様で使用するために活用
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できるＩＡ族およびＩＩＡ族元素の他の例には、リチウム、ナトリウム、カリウム、ルビ
ジウム、セシウム、フランシウム、カルシウム、バリウム、ストロンチウムもしくはラジ
ウム、またはこれらの２種以上の組み合わせが挙げられる。その物質は、固体、溶液、分
散液、気体もしくはこれらの組み合わせとなり得る。同じもしくは異なるＩＡ族もしくは
ＩＩＡ族元素を有する２種以上の物質を使用することができる。もし、複数の物質を使用
した場合、一緒に、分けて、連続的に、もしくは異なる反応場所にその物質を添加するこ
とができる。本発明の目的のため、その物質は、金属（金属イオン）自体、これらの元素
のうちの１種もしくは２種以上を含む化合物となることが可能であり、これらの元素のう
ちの１種もしくは２種を含む塩などが含まれる。例示的塩には、有機塩および無機塩の両
方、たとえば 、塩化物、酢酸塩、もしくはギ酸塩、または２種以上のそのような塩の組
み合わせのいずれかを有するナトリウムおよび／またはカリウムなどの塩が挙げられる。
好ましくは、その物質は、カーボンブラック製品を形成するために進行する反応の中に金
属もしくは金属イオンを導入することが可能である。たとえば、完全に冷める前の任意の
地点でその物質を添加することができ、それには、第１の段階のカーボンブラック生成供
給原料の導入の前、第１の段階のカーボンブラック生成供給原料導入の間、第１の段階の
カーボンブラック生成供給原料の導入の後、または、補助的炭化水素の導入の前、間、も
しくはすぐ後、すなわち、完全に冷める前の任意の段階が含まれる。その物質の２以上の
導入地点を使用できる。金属含有物質の量は、カーボンブラック製品を作製することがで
きる限り、いずれの量でも可能である。上記で記載したように、ＩＡ族および／またはＩ
ＩＡ族元素の全体の量（すなわち、カーボンブラック含まれるＩＡ族およびＩＩＡ族元素
の全濃度）が、μｇ／ｇ単位で、多くても、
　　　ｙ＋１５×ヨウ素吸収量
であるような量でその物質の量を添加することができる。式中、ｙは、２５０、１００、
－５０、－２００もしくは－３５０となり得る。ある態様では、その物質はＩＡ元素を導
入する。たとえば、その物質は、カリウムもしくはカリウムイオンを導入することができ
る。従来の方法のいずれをも含むいずれのやり方でその物質を添加することができる。言
い換えれば、カーボンブラック生成供給原料を導入したのと同じ方法で、その物質を添加
することができる。気体、液体もしくは固体又はそれらの組み合わせとしてその物質を添
加することができる。単一の地点もしくは複数の地点で、単一流もしくは複数流としてそ
の物質を添加することができる。供給原料、燃料および／または酸化体に、それらの導入
の前および／または間に、その物質を混合することができる。
【００２５】
　ある態様では、供給原料の中に塩溶液を導入することによって、少なくとも１種のＩＡ
族もしくはＩＩＡ族元素を含む物質を供給原料に導入する。ある好ましい態様では、全て
のアルカリ金属および／またはアルカリ金属のイオンの濃度が約０から約１重量パーセン
トとなるように、供給原料と塩溶液を混合する。燃焼のとき、カーボンブラックの中にそ
の金属イオンを組み入れることができる。
【００２６】
　カーボンブラック生成供給原料および高温燃焼ガスの混合物は、ゾーン１２を通ってゾ
ーン１８に入って、その後ゾーン１９に入るように下流に流す。カーボンブラックが形成
されたときの化学反応を停止させるために、地点６２に配置され、水となり得る冷却流動
体５０を注入するクエンチ６０を使用する。高温分解を停止させるための冷却地点を選択
するための当該技術分野で知られているいずれかの方法で、地点６２を決定することがで
きる。高温分解を停止させるための冷却地点を決定するための一方法は、適格なスペクト
ロニック（Ｓｐｅｃｔｒｏｎｉｃ）２０のカーボンブラックについての値が到達する地点
を決定することによる。Ｑは、ゾーン１８の初めから冷却地点６２までの距離であり、ク
エンチ６０の位置により変わるであろう。ある態様では、冷却している間にカーボンブラ
ックに添加される余分の金属および他の元素の量を最小にするために、冷却流体として逆
浸透水を使用する。
【００２７】
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　高温燃焼ガスおよびカーボンブラック生成供給原料の混合物を冷却した後、冷却したガ
スは下流へと通過して、任意の従来の冷却および分離手段の中に入り、これによりカーボ
ンブラックは回収される。ガス流からのカーボンブラックの分離は、集塵装置、サイクロ
ン分離器もしくはバグフィルターなどの従来の方法によって容易に達成される。この分離
の後に、たとえば、ペレット製造機を使用してペレット化してもよい。
【００２８】
　ある態様では、表面に有機基を結合させたり、酸化したり、もしくは熱処理を行ったり
して、カーボンブラックを改質してもよい。カーボンブラックのグラファイト含有量を増
加させるために、不活性雰囲気の中でカーボンブラックを熱処理してもよい。所望の量の
黒鉛化を達成するために、熱処理の時間および温度を調整することができることを当業者
は認識するであろう。
【００２９】
　酸化されたカーボンブラックは、極性基、イオン基、および／またはイオン性基を表面
上に導入するために、酸化剤を使用して酸化される。この方法で作製されたカーボンブラ
ックは、かなりの量の酸素含有基を表面に有することがわかっている。酸化剤には、酸素
ガスと、オゾンと、ＮＯ2（ＮＯ2と空気の混合ガスも含む）と、過酸化水素などの過酸化
物と、ナトリウム、カリウムもしくはアンモニウム過硫化塩を含む過硫化塩と、ナトリウ
ム次亜塩素酸塩、岩塩、ハロゲン酸塩もしくは過ハロゲン酸塩（たとえば、ナトリウム亜
塩素酸塩、ナトリウム塩素酸塩もしくはナトリウム過塩素酸塩）などの次亜ハロゲン酸塩
と、硝酸などの酸化酸と、過マンガン酸塩、オスミウム酸、酸化クロム、もしくは硝酸ア
ンモニウムセリウムなどの酸化体を含有する遷移金属とが挙げられるが、これらに限定さ
れない。また、酸化体の混合物、とくに酸素およびオゾンなどのガス状酸化体の混合ガス
も使用することができる。さらにまた、塩素化およびスルホニル化などの顔料の表面にイ
オン基もしくはイオン性基を導入する他の表面改質方法を使用して作製されたカーボンブ
ラックを使用することができる。
【００３０】
　有機化学基をカーボンブラックと結合させるような当業者に知られている任意の方法を
使用して改質カーボンブラックを作製することができる。たとえば、米国特許第５，５５
４，７３９号明細書、同第５，７０７，４３２号明細書、同第５，８３７，０４５号明細
書、同第５，８５１，２８０号明細書、同第５，８８５，３３５号明細書、同第５，８９
５，５２２号明細書、同第５，９００，０２９号明細書、同第５，９２２，１１８号明細
書および同第６，０４２，６４３号明細書ならびに国際公開第９９／２３１７４号パンフ
レットに記載されている方法を使用して改質カーボンブラックを作製することができ、こ
れらの記載は、引用することにより本明細書に完全に組み込まれる。そのような方法によ
り、たとえば、ポリマーおよび／または界面活性剤を使用する分散剤タイプの方法に比べ
て、カーボンブラック上への特性基の結合を安定にする。改質カーボンブラックを作製す
るための他の方法には、たとえば、引用により本明細書にそっくりそのまま組み込まれる
米国特許第６，７２３，７８３号明細書に記載されているように、有機基を含む試薬を使
用して有用な官能基を有するカーボンブラックを反応させることがある。上記の組み込ま
れる引用の中に記載されている方法を使用して、そのような官能基カーボンブラックを作
製することができる。さらに、米国特許第６，８３１，１９４号明細書および同第６，６
６０，０７５号明細書、米国特許出願公開第２００３－０１０１９０１号明細書および同
第２００１－００３６９９４号明細書、カナダ特許第２，３５１，１６２号明細書、欧州
特許第１　３９４　２２１号明細書、ならびに国際公開第０４／６３２８９号パンフレッ
ト、ならびにＮ．Ｔｓｕｂｏｋａｗａ，Ｐｏｌｙｍ．Ｓｃｉ．，１７，４１７，１９９２
に記載されている方法で、結合した官能基を有する改質カーボンブラックもまた作製する
ことができ、これらのそれぞれもまた、そっくりそのまま引用することにより本明細書に
組み込まれる。
【００３１】
　炉の中で、バーナーの天然ガス流量、供給原料流量、金属塩濃度、および補助的炭化水
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素の流量を同時に調整することによって、カーボンブラックの特定のヨウ素価およびＤＢ
Ｐを制御する。バーナー天然ガス流量を増加させることにより、供給原料の流量を減少さ
せることにより、金属塩濃度を増加させることにより、および／または補助的炭化水素の
流量を減少させることにより、ヨウ素価を増加させることができる。バーナー天然ガスの
流量を増加させたり、（他の要因に基づいて）供給原料の流量を増加させたり、減少させ
たり、金属塩の濃度を減少させたり、および／または補助的炭化水素の流量を減少させた
りすることによって、ＤＢＰを増加させることができる。たとえば、反応装置の中で全カ
ーボン含有量の８％もしくは１０％よりも多くのカーボンを補助的炭化水素が供給するよ
うに、補助的炭化水素を増加させる場合、結果として得られたカーボンブラックの表面積
を維持もしくは増加させるために、反応装置の中で供給原料の総量を減少させるのが望ま
しいことがあり得る。これらの条件下、アルカリ金属もしくはアルカリ土類金属の総量が
より少ない低構造もまた達成することができる場合がある。本明細書で検討された変数は
、また、着色力、ＷＳＰ、ｐＨ、Ｍ比および残留金属含有量などのカーボンブラックの他
の特性に影響を与える。所望の特性を有するカーボンブラックを作り出すために必要なそ
れぞれの変数の正確な量は、反応装置の形状および反応装置の中へそれぞれの化学種を注
入する方法に基づく。さらに詳細に以下、例を記載する。
【００３２】
　供給原料中の特定の濃度のアルカリおよび／またはアルカリ土類元素と組み合わせた、
小さくした注入オリフィスの直径、多くした供給量およびカーボンブラック生成供給原料
と同じ軸平面での補助ガスの注入、ならびに様々な燃焼ゾーンでの特定の直径および長さ
を含む、補助ガスを導入するためのある条件により、我々は、低構造と大きな表面積との
両方を有するカーボンブラックを製造できることを我々は思いがけなく発見した。さらに
、カーボンブラックは、中位もしくは大きな表面積の、たとえば、３０～２００ｍ2／ｇ
もしくは７０～２００ｍ2／ｇのブラックで以前から達成可能であったものに比べて著し
く低構造、たとえば、２０ｃｃ／１００ｇ～４０ｃｃ／１００ｇもしくは５０ｃｃ／１０
０ｇである。カーボンブラック中のアルカリもしくはアルカリ土類金属の総量が、中から
大の表面積を有する、より低構造のカーボンブラックで通常見られるものに比べて少ない
。結果として得られたカーボンブラックは低いＤＢＰを有し、これにより、分散が容易に
なり、そして媒体の粘度が下がる。カーボンブラックから製造されたデバイス中の光学濃
度を減少させ得る表面積の減少が起こることなく製造することを容易にするために、その
媒体の中に、そのカーボンブラックを組み入れる。さらに、アルカリおよびアルカリ土類
材料が低レベルであるので、抵抗性を犠牲にすることなくエレクトロニクスの用途に低Ｄ
ＢＰブラックを使用できる。これらのカーボンブラックによって示された増加した着色力
により、所望の光学濃度を達成するためにキャリアーの中で使用しなくてはならないカー
ボンブラックの総量は減少する。
【００３３】
　また、１．２５未満のＭ比を有するカーボンブラックを使用すると、同じ構造および表
面積、しかし、より高いＭ比を有するカーボンブラックに比べてそのカーボンブラックを
組み入れた材料の光学濃度が増加することを我々は思いがけなく発見した。これにより、
所与の光学濃度を得るために使用するカーボンブラックの量をより少なくすることができ
、ミルベースおよび上記材料を製造するために使用されるカーボンブラックを含有する他
の流体媒体の粘度が減少する。
【００３４】
　酸性のｐＨよりはむしろ中性のｐＨもしくは少し塩基のｐＨを有するカーボンブラック
は、コーティング材、インク、トナー、および他の媒体を製造するために使用できる一定
のポリマーおよび他の材料と、より大きな相溶性を有する可能性があり、これらの用途の
ためにカーボンブラックと混合する組成物の範囲が広がる。さらに、そのようなカーボン
ブラックは、酸性のカーボンブラックと異なる相互作用を、ブラックマトリックスおよび
レジストコーティング材の作製で一般に使用されるアルカリ現像液と起こすであろう。そ
して、レジスト、ブラックマトリックスおよびアルカリ現像液を使用する他のコーティン
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グ材の現像特性を改善することができる。
【００３５】
　これらのカーボンブラックによって示される、より低いＷＳＰは、同じ表面積もしくは
構造を有するが、従来技術の方法で作製されたカーボンブラックに比べて、ＷＳＰの低い
カーボンブラックは、より疎水性であることを示す。たとえば、上述の範囲内の低い拡水
圧力を有するカーボンブラックは、コーティング材、インク、トナーおよび他の材料を製
造するために使用できる一定のポリマーおよび他の材料と、より大きな相溶性を有するこ
とができ、これらの用途のためにカーボンブラックと混合することができる組成物の範囲
を広げることができる。さらに、そのようなカーボンブラックは、より親水性のカーボン
ブラックと異なる相互作用を、ブラックマトリックスおよびレジストコーティング材の作
製で一般に使用されるアルカリ現像液と起こすであろう。そして、レジスト、ブラックマ
トリックスおよびアルカリ現像液を使用する他のコーティング材の現像特性を改善するこ
とができる。
【００３６】
　カーボンブラックを含む分散液、コーティング材、およびデバイスの性能は、様々な因
子によるであろう。樹脂および低いレベルの、たとえば、２０ｃｃ／１００ｇ～４０もし
くは５０ｃｃ／１００ｇのＤＢＰの構造を有する少なくとも１種のカーボンブラックを含
み、ニュートン流を維持しながらカーボンブラックの高い充填を有する分散液を製造する
ことができることを我々は見い出した。さらに、同じ樹脂と、同じ、もしくは同様の表面
積を有する、より高い構造のカーボンブラックとを含むコーティング材と比較して、改善
された電気的、光学的特性を示すコーティング材を製造するために、そのような分散液を
使用することができる。
【００３７】
　カーボンブラックの充填を増加させる能力は、トナー、インク、ブラックマトリックス
、フォトレジストならびに、これらおよび他の製品を作製するために使用されるミルベー
スなどの材料に対して他の利益も提供する。上記の媒体中のカーボンブラックの濃度が増
加するにしたがって、硬化性、現像性、パターン性、およびガラスへの付着性などの特性
が影響を受ける。多くのケースでは、これらの特性の１つは、コーティング材中の許容で
きるカーボンブラックの濃度の上限を決め、このことは、逆にフィルムの達成可能な光学
濃度の上限を課する。本発明のある態様による低構造カーボンブラックを開発することに
より、高い抵抗およびフィルム平滑性を維持しながら、カーボンブラックのより高い充填
を有するフィルムの製造を可能にする。
【００３８】
　カーボンブラックの分析的および物理的特性を評価する際、以下の試験手順を使用した
。ＡＳＴＭの試験方法Ｄ－１５１０－０８に準拠して、カーボンブラックのヨウ素吸収量
（Ｉ2　Ｎｏ．）を決定した。ＡＳＴＭの試験方法Ｄ３２６５－０７に準拠して、カーボ
ンブラックの着色力（ティント）を決定した。ＡＳＴＭのＤ２４１４－０８で説明されて
いる方法に準拠してカーボンブラックのＤＢＰ（フタル酸ジブチル値）を決定した。ＡＳ
ＴＭのＤ６５５６－０７にしたがって窒素表面積およびＳＴＳＡ表面積を測定した。ＡＳ
ＴＭのＤ１５０６－９９にしたがって、灰分含有量を測定した。既知の量のカーボンブラ
ックを水に分散させ、ｐＨプローブ（ＡＳＴＭ　Ｄ１５１２－０５）を使用して水相のｐ
Ｈを測定することによってｐＨを決定した。ＡＳＴＭのＤ１６１８－９９にしたがって、
「Ｓｐｅｃｔｒｏｎｉｃ　２０」を測定した。誘導結合プラズマ（ＩＣＰ）によって、Ｎ
ａおよびＫの含有量を測定した。
【００３９】
　図２に示すような、米国特許第５，４５６，７５０号明細書に記載されているカーボン
ブラックの重量分率対カーボンブラックのアグリゲートのストークス径のヒストグラムか
ら、ストークス径のメディアン径および最頻値を決定した。手短に言えば、英国のタイン
アンドウィアのＪｏｙｃｅ　Ｌｏｅｂｌ　Ｃｏ．Ｌｔｄ．で製造された遠心分離器などの
ディスク遠心分離器を使用して、ヒストグラムを作成するのに使用したデータを測定する
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。
【００４０】
　以下の手順は、１９８５年２月１日に発行された、Ｊｏｙｃｅ　Ｌｏｅｂｌのディスク
遠心分離器の使用説明マニュアル（ファイルリファレンス　ＤＣＦ　４．００８）に記載
されていた手順を修正したものであり、これらの教示は参照により本明細書に取り込まれ
る。そして、データを測定する際にそれを使用した。重さを計った容器の中に入れて、カ
ーボンブラック試料の重さ１０ｍｇ（ミリグラム）を計り、その後、０．０５％のＮＯＮ
ＩＤＥＴ　Ｐ－４０界面活性剤（ＮＯＮＩＤＥＴ　Ｐ－４０は、Ｓｈｅｌｌ　Ｃｈｅｍｉ
ｃａｌ　Ｃｏ．で製造され販売された界面活性剤について登録された商標である。）を、
添加した１０％無水エタノールおよび９０％蒸留水の溶媒の５０ｃｃに加えた。ニュ－ヨ
ーク州のファーミンデールのＨｅａｔ　Ｓｙｓｔｅｍ　Ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃｓ　Ｉｎｃ
．で製造され販売されているＳｏｎｉｆｉｅｒ　Ｍｏｄｅｌ　Ｎｏ．Ｗ３８５を使用して
、超音波エネルギーの方法で、結果として得られた懸濁液を１５分間分散させる。
【００４１】
　ディスク遠心分離器の作動の前に、ディスク遠心分離器からのデータを記録するコンピ
ューターに、以下のデータが入力される。
【００４２】
　　１．カーボンブラックの比重（１．８６ｇ／ｃｃとした）
【００４３】
　　２．水およびエタノールの溶液の中で分散しているカーボンブラックの溶液の中の体
積、この場合、０．５ｃｃ
【００４４】
　　３．スピン流体の体積、この場合、水で１０ｃｃ
【００４５】
　　４．スピン流体の粘度、この場合、２３℃で０．９３３センチポアズとする
【００４６】
　　５．スピン流体の密度、この場合、２３℃で０．９９７５ｇ／ｃｃ
【００４７】
　　６．ディスク速度、この場合、８０００ｒｐｍ
【００４８】
　　７．データのサンプリング間隔、この場合、１秒
【００４９】
　ディスク遠心分離器は、ストロボスコープを作動させながら８０００ｒｐｍで作動する
。回転しているディスクに１０ｃｃの蒸留水をスピン流体として注入する。混濁度レベル
を０に設定し、１０％無水エタノールおよび９０％蒸留水の溶液をバッファー液として１
ｃｃ注入する。その後、ディスク遠心分離器のカットアンドブーストボタンを操作して、
スピン流体とバッファー液との間になだらかな濃度勾配を作り出す。その勾配は視覚的に
監視される。２つの流体の間の境界が見分けられないほど、その勾配がなだらかになった
とき、エタノール水溶液中に分散したカーボンブラックを回転しているディスクに０．５
ｃｃ注入し、すぐにデータ収集を開始する。もし、流動が発生した場合、作動を強制終了
する。ディスクを２０分間回転させ、その後、エタノール水溶液中に分散しているカーボ
ンブラックを注入する。２０分の回転に続いて、ディスクを停止し、スピン流体の温度を
測定する。そして、作動の始めに測定したスピン流体の温度と、作動の終わりに測定した
スピン流体の温度との平均を、ディスク遠心分離器からのデータを記録するコンピュータ
ーに入力する。標準ストークス方程式によりデータを分析し、以下の定義を使用してデー
タを示す。
【００５０】
　カーボンブラックアグリゲートとは、もっとも小さな分散可能な単位である、分離した
、堅いコロイド状の存在物である。それは、広範囲に合体した粒子から構成される。
【００５１】
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　ストークス径とは、ストークス方程式にしたがい、遠心力場もしくは重力場の中で粘性
のある媒体の中で沈殿する球体の直径である。非球形対象物と同じ密度および沈降速度で
ある平滑で堅い球体と同じように非球形対象物が動くと見なされる場合、ストークス径の
用語でカーボンブラックアグリゲートなどの非球形対象物もまた表すことができる。ナノ
メートルの直径で慣習的な単位を表す。
【００５２】
　最頻値（報告上ではＤ最頻値）とは、ストークス径に関する分散曲線のピーク地点のス
トークス径（ここでは図２のＡ地点）である。
【００５３】
　メディアンストークス径（報告上では、Ｄストークス）とは、ストークス径の分散曲線
上の地点であり、試料の５０重量％がその地点よりも大きくなるか、もしくは小さくなる
。したがって、それは測定のメディアン値を表す。
【００５４】
　制御された雰囲気から水が吸着するにしたがって試料の質量が増加するのを観察するこ
とによって拡水圧力を測定した。その試験では、試料の周りの相対湿度（ＲＨ）が０％（
純粋な窒素）から１００％（水が飽和している窒素）まで増加する。試料および雰囲気が
いつも平衡状態にある場合、試料の拡水圧力（πe）を以下のように決定される
【数１】

式中、Ｒは気体定数、Ｔは温度、Ａは試料の窒素表面積、Ｔは試料に吸着した水の量（モ
ル／ｇｍに変換）、Ｐは、その雰囲気中の水の分圧、そして、ＰOはその雰囲気中の平衡
蒸気圧である。実際、１つもしくは（好ましくは）複数の個別の分圧で表面への水の平衡
吸着を測定し、その曲線の下の領域による積分が評価される。
【００５５】
　拡水圧力を測定するために、以下の手順を使用することができる。分析の前、分析のた
めの１００ｍｇのカーボンブラックをオーブンで１２５℃、３０分間、乾燥する。表面測
定システムＤＶＳ１機器（カルフォルニア州のモナークビーチのＳＭＳ　Ｉｎｓｔｒｕｍ
ｅｎｔｓにより供給された）内のインキュベーターが２５℃で２時間、安定していること
を確実にした後、試料チャンバーおよび参照チャンバーの両方の中に試料カップを装填す
る。そのカップを乾燥させ、安定なベースラインを確立するために０％、１０分間に目標
ＲＨを設定する。静電気を放電させ、はかりの風袋を測定した後、試料チャンバーの中の
カップに約８ｍｇのカーボンブラックを加える。試料チャンバーを密閉した後、試料が０
％ＲＨで平衡になるようにする。平衡になった後、試料の最初の質量を記録する。その後
、約５、１０、２０、３０、４０、５０、６０、７０、７８、８７および９２％ＲＨのレ
ベルまで、それぞれのＲＨレベルで２０分間、平衡状態にすることができるシステムを使
用して、窒素雰囲気の相対的湿度を連続的に増加させる。それぞれの湿度レベルで吸着し
た水の質量を記録し、上の式を通して、それらから拡水圧力を計算する。
【００５６】
　実際は、例示的であることを意図している以下の例により本発明はさらに明らかになる
であろう。
【実施例】
【００５７】
例１
　上に記載され、図１に示されている反応装置で、表２で説明されている反応装置の条件
および形状を使用してカーボンブラックを作製した（例Ｃ１は比較例）。燃焼反応のため
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の燃料および補助的炭化水素の両方として天然ガスを使用した。アルカリ金属含有材料と
してカリウムアセテートの水性溶液を使用し、反応装置の中へ注入する前に供給原料と混
合した。逆浸透により精製した水を使用して反応を冷却で停止させた。液体供給原料は、
以下の表１に示す特性を有していた。
【００５８】
【表１】

【００５９】
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【表２】

　＊　同じ軸平面で、反応装置の円周の周りに交互に連続的に、供給原料および補助的炭
化水素のオリフィスを配置した。ＨＣ＝炭化水素。
　＊＊　ｎｍ3を標準立方メートルと呼ぶ。ここで「標準」とは、０℃および１ａｔｍ気
圧で補正された気体体積をいう。
　＊＊＊　バーナーの天然ガスと化学量論的に反応するのに必要な酸素の全総量と比較し
た反応装置に加えた酸素のパーセントとして、主要燃焼を定義する。
　＊＊＊＊　反応装置に加えた燃料流の全てと化学量論的に反応するのに必要な酸素の全
総量と比較した反応装置に加えた酸素のパーセントとして全燃焼を定義する。
【００６０】
カーボンブラックのキャラクタリゼーション
　本明細書の他のところに記載されているように、例１で製造されたカーボンブラックの
様々な特性を測定した。３０ｍＬの水の中に３ｇの材料を分散させ、１５分間沸騰して、
室温に冷却し、ｐＨプローブ（ＡＳＴＭ　Ｄ１５１２－０５）を使用して水相のｐＨを測
定することにより、示されているｐＨ値を決定した。ＡＳＴＭ　Ｄ１６１８－９９にした
がって、スペクトロニック（Ｓｐｅｃｔｒｏｎｉｃ）２０を測定した。誘導結合プラズマ
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（ＩＣＰ）分析を経てＮａおよびＫの濃度を測定した。以下の表３に示すように、カーボ
ンブラックは、低構造、高純度（低抽出物および低［Ｋ+］）、中性から少し塩基のｐＨ
、および低ＷＳＰ（たとえば、それらは疎水性である。）を示す。
【００６１】
【表３】

　＊　メディアンストークス径
【００６２】
粘度
　ＰＧＭＥＡ中に１０から５０ｗｔ％のカーボンブラックを有するミルベースを作製する
ために、例Ａのカーボンブラックおよび、以下の表４にリスト表示された特性を有する市
販のカーボンブラック（比較例Ｃ２）を使用した。ミルベースもまた界面活性剤（Ｓｏｌ
ｓｐｅｒｓｅ　３２５００）を含む。界面活性剤とカーボンブラックとの間の比率を０．
２に固定した。Ｓｋａｎｄｅｘの実験用シェーカーを使用してその成分を４時間粉砕した
。ミルベース中の顔料の平均体積粒径を測定し、ベースのカーボンブラックのアグリゲー
トの大きさに匹敵することがわかった。Ｓｏｌｓｐｅｒｓｅ３２５００は、Ｎｏｖｅｏｎ
から市販されているポリマーの分散剤であり、ＰＧＭＥＡは、Ｓｉｇｍａ－Ａｌｄｒｉｃ
ｈから入手できるプロピレングリコールメチルエーテルアセテートである。
【００６３】
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【表４】

　＊　メディアンストークス径
【００６４】
　ミルベースの調合について、キュベット形状およびＡＲ－Ｇ２（ＴＡ　Ｉｎｓｔｒｕｍ
ｅｎｔｓ製）レオメーターを使用して粘度の測定を行った。
【００６５】
　ミルベース分散液はニュートン流体であった。５０％の充填で、カーボンブラックＣ２
を有する分散液は、非ニュートン挙動を示す。一方、カーボンブラックＡを有する分散液
は、調べたカーボンブラックの濃度の範囲全体でニュートニアンであった。低ＤＢＰのカ
ーボンブラックの要所となる有利な点は、とくにカーボンブラックの充填が高いときの著
しく低い粘度であり（図３を参照）、それは、（たとえば、スピンコーティングによる）
処理と、フィルム特性（たとえば、より低い粘度のコーティングのより良好なレベリング
性の結果によるフィルム平滑性）にとって有益である。
【００６６】
　本発明の好ましい態様の前述の記載は、説明および記載の目的のために表してきた。そ
れは、論じ尽くされたこと、もしくは開示されたまさにその形態に本発明を限定すること
を意図していない。上記の教示の観点から修正や変形が可能であり、また、本発明の実施
からもそれらを得ることができる。当業者が、意図する特定の使用に適するように本発明
を様々な態様で、および様々に変形して利用できるように、本発明の原理およびその実際
的な用途を説明するために、その態様は選択され記載された。本発明の範囲は、ここに付
け加えられた特許請求の範囲およびそれらの均等によって画定されることを意図している
。
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