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(57)【要約】
　本発明は、液晶混合物をフローチャンバー（２）内に
導き、そこから排出されるために入口開口部（３）およ
び入口開口部の反対側に配置される出口開口部（４）を
有するフローチャンバー（２）を有し、入口開口部（３
）の領域でフローチャンバー（２）内に配置される少な
くとも１つのフロー分配要素（５）を有し、および出口
開口部（４）の領域に配置される少なくとも1つのフィ
ルター要素（６）を有する、好ましくは、液晶混合物の
洗浄のための洗浄装置（１）に関する。フローチャンバ
ー（２）の流れ方向に測定した長さは、流れ方向に対し
て横断面のフローチャンバー（２）の最大内寸法よりも
少なくとも２倍大きい。洗浄手段は、好ましくは、吸着
剤が、フローチャンバー（２）内に配置される。フロー
チャンバー（２）は、少なくとも１つの区画内で円柱型
の構造を有し、内幅は、区画内の直径に相当する。洗浄
装置（１）は、金属、プラスチック、または金属/プラ
スチック複合材料で作られる。付着低減内側コーティン
グがフローチャンバー（２）の内面（７）に適用され、
フローチャンバー（２）の内面（７）は、１μｍ未満の
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　液晶混合物をフローチャンバー（２）内に導き、そこから排出することを可能とするた
めに入口開口部（３）および入口開口部の反対に配置される出口開口部（４）を有するフ
ローチャンバー（２）を有し、入口開口部（３）の領域でフローチャンバー（２）内に配
置される少なくとも１つのフロー分配要素（５）を有し、および出口開口部（４）の領域
に配置される少なくとも1つのフィルター要素（６）を有し、フローチャンバー（２）の
流れ方向に測定する長さが、流れ方向に対して横方向のフローチャンバー（２）の最大内
寸法よりも少なくとも１倍大きい精製装置（１）。
【請求項２】
　長さが、最大内寸法よりも少なくとも1倍大きいことを特徴とする請求項１に記載の精
製装置（１）。
【請求項３】
　長さが、最大内寸法よりも少なくとも２～３４倍大きいことを特徴とする請求項１また
は２に記載の精製装置（１）。
【請求項４】
　精製剤が、フローチャンバー（２）内に配置されていることを特徴とする、請求項１～
３のいずれか１項に記載の精製装置（１）。
【請求項５】
　精製剤としてフローチャンバー（２）内に吸着剤が配置されていることを特徴とする、
請求項１～４のいずれか１項に記載の精製装置（１）。
【請求項６】
　精製剤が、界面活性吸着剤であることを特徴とする、請求項１～５のいずれか１項に記
載の精製装置（１）。
【請求項７】
　精製剤が、フローチャンバー（２）内に配置される酸化アルミニウム、修飾シリカゲル
、ケイ酸マグネシウム、シリカゲルおよび/またはゼオライトであることを特徴とする、
請求項１～６のいずれか１項に記載の精製装置（１）。
【請求項８】
　フローチャンバー（２）が、少なくとも区画内で円柱状構造を有し、内寸法は、この区
画の直径に相当することを特徴とする、請求項１～７のいずれか１項に記載の精製装置（
１）。
【請求項９】
　入口開口部（３）の領域および出口開口部（４）の領域に少なくとも１つのフロー分配
要素（５）および少なくとも１つのフィルター要素（６）がいずれもフローチャンバー（
２）内に配置されることを特徴とする、請求項１～８のいずれか１項に記載の精製装置（
１）。
【請求項１０】
　精製装置（１）が、金属、プラスチックまたは金属／プラスチック複合材料からなるこ
とを特徴とする、請求項１～９のいずれか１項に記載の精製装置（１）。
【請求項１１】
　付着低減内側コーティングがフローチャンバー（２）の内面（７）に適用されることを
特徴とする、請求項１～１０のいずれか１項に記載の精製装置（１）。
【請求項１２】
　フローチャンバー（２）の内面（７）が、１μｍ未満の粗さを有することを特徴とする
、請求項１～１１のいずれか１項に記載の精製装置（１）。
【請求項１３】
　加熱および/または冷却要素が、精製装置（１）に取り付けられることを特徴とする、
請求項１～１２のいずれか１項に記載の精製装置（１）。
【請求項１４】
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　少なくとも１つのフロー分配要素（５）が、フローチャンバー（２）に接続手段（８）
によって着脱可能に取り付けられることを特徴とする、請求項１～１３のいずれか１項に
記載の精製装置（１）。
【請求項１５】
　精製装置（１）が、フローチャンバー（２）から少なくとも１つのフロー分配要素（５
）を密閉する少なくとも１つのシール（９）を有することを特徴とする、請求項１～１４
のいずれか１項に記載の精製装置（１）。
【請求項１６】
　シール（９）が、プレートシール、Ｏ－リングシールまたは被覆Ｏ－リングシールとし
て設計されることを特徴とする、請求項１～１５のいずれか１項に記載の精製装置（１）
。
【請求項１７】
　フロー分配要素（５）が中空円筒状のコネクター（１０）に接続されることを特徴とす
る、請求項１～１６のいずれか１項に記載の精製装置（１）。
【請求項１８】
　コネクター（１０）が、容器の接続のためのクイック－フィットコネクター（１１）を
有することを特徴とする、請求項１～１７のいずれか１項に記載の精製装置（１）。
【請求項１９】
　フロー分配要素（５）が、カバー手段と一体化されていることを特徴とする、請求項１
～１８のいずれか１項に記載の精製装置（１）。
【請求項２０】
　液晶混合物の精製のための請求項１～１９のいずれか１項に記載の精製装置（１）。
【請求項２１】
　液晶混合物の精製のための請求項１～１９のいずれか１項に記載の特徴を有する精製装
置（１）の使用。
 
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、とくに液晶混合物の精製のための精製装置およびその使用を開示する。
【背景技術】
【０００２】
　液晶ディスプレイの増大する普及のために、液晶混合物への要求も増加している。液晶
混合物は、一般的に、種々の出発物質、すなわち２種以上のメソゲン化合物、任意に1種
以上の安定剤、ドーパント等を互いに混合し、均質化する混合装置で製造される。液晶混
合物の精製は、一般的に撹拌操作によって行われ、吸着剤が精製すべき出発混合物に添加
され、それによって精製操作が行われる。吸着剤の量は、とりわけ液晶混合物の量および
混合物の種類に依存する。吸着剤は、混合装置に導入され、撹拌機によって精製すべき液
晶混合物と混合し、必要に応じて、追加的に熱にさらす。このようにして調製した懸濁液
は、続いて、フィルターユニット、たとえば、プレートフィルターを用いてろ過し、吸着
剤に付着または吸着剤内に吸着した成分を有する吸着剤は液晶混合物から分離される。し
たがって、精製は、少なくとも２段階、吸着とその後のろ過で行われる。しかしこのタイ
プの精製は、あまり効率的ではなく、溶媒の残留物または吸着によって除去すべき極性化
合物が液晶混合物に残ることが見出された。これらの残留物は、しばしば液晶ディスプレ
イの機能の損失をもたらす。
【０００３】
　本発明の目的は、構造的に簡単な方法で液晶混合物の効率的な精製を実現する液晶混合
物の精製のための精製装置を提供することにある。液晶混合物の精製は、できる限り、迅
速かつ効率的に実施することを可能にすべきである。また、可能であれば、精製操作が、
液晶混合物の製造に必要な混合または充填操作に、構造の複雑性を低減して一体化するこ
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とを可能とすべきである。
【０００４】
　この目的は、液晶混合物をフローチャンバー内に導き、そこから排出することを可能と
するために入口開口部および入口開口部の反対に配置される出口開口部を有するフローチ
ャンバーを有し、入口開口部の領域でフローチャンバー内に配置される少なくとも１つの
フロー分配要素を有し、および出口開口部の領域に配置される少なくとも1つのフィルタ
ー要素を有し、フローチャンバーの流れ方向に測定される長さが、流れ方向に対して横方
向のフローチャンバーの最大内寸法よりも少なくとも１倍大きい精製装置を提供すること
によって達成される。長さは、有利には少なくとも２倍、とくに有利には、少なくとも３
～３４倍最大内寸法よりも大きい。
【０００５】
　本発明に係る精製装置は、液晶混合物の精製のために使用される。液晶混合物は、入口
開口部を通ってフローチャンバーへ導かれ、入り口開口部の領域に配置されたフロー分配
要素によって流れ方向に対して横の断面全体にわたってできるだけ均一に分布する。フロ
ー分配要素は、好ましくは、多孔性構造であり、フロー中のフローチャンバーを通過する
流入液晶混合物の均一な分布が細孔によって確実となる。フロー分配要素は、織物として
構成することもできる。
【０００６】
　精製剤または吸着剤を有利には、フローチャンバー内に配置してもよく、液晶混合物は
、その中をまたはその周りを通過する。液晶混合物と精製剤または吸着剤との相互作用の
ために、非常に効果的な除去すべき液晶混合物の成分の精製または分離をフローチャンバ
ーを通過するフロー中に行うことができる。出口開口部を覆い、それを通して液晶混合物
が、フローチャンバーから出る際に通過しなければならない、フィルター素子は、精製剤
、または吸着剤およびそれに付着またはその中に吸着する成分およびより大きい粒子を保
持し、そのため、精製された液晶混合物のみがフローチャンバーから出ることができる。
【０００７】
　この配置によって、フローチャンバーの基本的に幅方向全体にわたる最適な液分布が達
成される。結果として生ずる液晶混合物のフローチャンバーへの均一な導入が、次に液晶
混合物の流速および精製装置の吸着効率に好ましい効果を有する。実験により、本発明に
係る精製装置において、従来技術から既知の混合装置と比較して、液晶混合物の精製時間
が、実質的に半減することが示された。また、混合容器中の液晶組混合物の長い滞留は必
要ではない。むしろ、例えば、貯蔵また輸送容器に充填する直前にフローチャンバーを介
したフローのみで、十分な品質で液晶混合物を精製することができることが達成される。
【０００８】
　フローチャンバーでは、吸着剤が、好ましくは、配置される。本発明の目的のために、
吸着剤は、吸着する剤と呼ぶこともできる。吸着は、種々の濃縮操作の総称であり、吸着
と吸収が含まれる。吸着では、物質は、二つの相の間の界面に蓄積する一方、吸収では、
物質の濃縮が相内で起こる。両操作は、本発明の精製装置内で発生することができる。吸
着剤は、少なくとも５０％の量でフローチャンバー内の内部空間を充填すると有利である
。しかしながら、吸着剤の量は、精製すべき液晶混合物の量および任意の生成物の要件（
例えば、純度）に応じて、予め特定することができる。
【０００９】
　当業者に既知のすべての吸着剤が、精製のために適する。吸着剤は、とくに好ましくは
、酸化アルミニウム、シリカゲル、例えばＲＰ２、ＲＰ４、ＲＰ８およびＲＰ１８のよう
な変性シリカゲル、ケイ酸マグネシウムまたは種々のモジュールを有するゼオライトであ
る。種々の吸着剤の混合物もまた使用できる。本明細書では、吸着剤は、２つの異なる孔
および/または粒径を有していてもよい。好ましくは、単に１つの吸着剤または２つの吸
着剤の混合物が使用される。本明細書では、２つの吸着剤の混合物は、互いに任意の混合
割合で混合することができる。始めにシリカゲルまたは酸化アルミニウムを用いて精製し
、続いてゼオライトを用いて精製することがしばしば望ましい。吸着剤の粒径と細孔サイ
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ズは、精製すべき液晶混合物に依存して変化することができ、広い範囲の粒径を本発明の
カラムに用いることができる。適する粒径は、たとえば、６０～５００μｍであり、３０
～６３μｍでもある。好適な吸着剤は４～３０ｎｍ、とくに４～１５ｎｍの細孔サイズを
有する。吸着剤の比表面積は、一般的に３０～１０００ｍ２／ｇである。
【００１０】
　非常に特に好ましい吸着剤を、以下に記載する。：
例えば、メルク社からの酸化アルミニウムおよびゼオライト
例えば、グレースからのモレキュラーシーブ、シリカゲル
例えばＶＷＲからのＬｉｃｈｒｏｐｒｅｐ、Ｇｅｄｕｒａｎ
【００１１】
　好ましい吸着剤は、その表面の性質を修飾してもまたよく、たとえば、特定の化学的ま
たは生物学的な捕捉分子を備えてもよい。
【００１２】
　より高い耐久性値を達成でき、水分含有量が減少し、溶媒および／または極性化合物の
割合を最小限に抑えることができるため、内寸法に対する長さの適する比が、液晶混合物
の精製の効率を大きく改善することが見出された。導入された種々の物質の均質化を向上
させるために液晶混合物の調製中に溶媒がしばしば使用される。しかし、これらの溶媒は
、液晶混合物から、再び除去しなければならず、これまで、効率的な操作ではなかった。
また、従来技術から知られている精製方法に必要な時間の消費は相当であり、本発明に係
る精製装置の使用により大幅に低減することができる。
【００１３】
　吸着剤の使用時、混合物の含水量をさらに大きく減らすことができることも同様に見出
され、これは、同様に最終生成物の大きな改善につながる。
【００１４】
　本発明の精製装置において、フローチャンバーは、好ましくは、少なくとも１つの区画
内では、円柱状構造を有し、フローチャンバーの内寸法は、この区画の直径に相当する。
フローチャンバーの円柱状形状のために、とくに流入液晶混合物の有利なフロー分布の場
合、単純な構造と共に効率的な空間利用と容易な洗浄の可能性が確保できる。
【００１５】
　精製装置の円柱状構造は、液晶混合物の調製または充填するために必要な、または使用
される更なる容器への精製装置の配置を容易にする。したがって、精製装置は、混合装置
または貯蔵容器に直接接続することができ、混合装置または貯蔵容器への導入前に液晶混
合物を精製することができる。このようにして、液晶混合物からの妨害物質または成分の
迅速および特に効率的な除去が可能である。したがって、精製された液体混合物の純度お
よび収率は、従来技術から知られている方法を用いて、中間の精製工程の比較的複雑な方
法で精製する混合物の場合よりもはるかに高い。
【００１６】
　直径：本発明の精製装置による長さ比は、多数の実験によって確立され、吸着プロセス
の流速または流量と効率のバランスを示す。基本的にすべての妨害物質および成分（極性
化合物、溶媒など）の吸着および結果として生ずる堆積が、ほとんど追加する労力もなく
、可能な限り高い流量で達成できることを意味する。これにより、精製のための処理時間
を低減することができ、低い製造コストを可能にする。
【００１７】
　従来から知られている混合装置に比べ、本発明の装置を用いる液晶混合物の精製は、抵
抗値に関し、さらに良好な結果、減少した含水量および／または含溶媒量、極性化合物の
減少および粒子含量の減少を示す。さらに、従来技術に比べて処理時間を大幅に短縮する
ことができ、混合容器およびプレートフィルターの精製の複雑性を低減し、簡便化する。
【００１８】
　好ましくは、入口開口部の領域および出口開口部の領域に少なくとも1つのフロー分配
要素と少なくとも1つのフィルター要素が、それぞれの場合に、フローチャンバー内に配
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置されることが提供される。フローは、変更することなく、両側からフローチャンバー内
に起こり、または入口開口部は、任意に、出口開口部としておよび入口開口部としての出
口開口部としても使用される。精製装置の用途範囲は、拡大し、処理施設内での取り付け
が容易になる。
【００１９】
　本発明に係る精製装置の更なる利点は、低重量を有し、輸送可能であることにある。ま
た、精製装置は、たとえば、混合装置または精製された液晶混合物の収容のために提供さ
れた貯蔵容器などの容器に簡易かつ迅速に接続することができる。
【００２０】
　この目的のために、精製装置は有利には、とくにクイック－フィットコネクター（たと
えば、クランプ接続）として設計される、接続手段を有し、たとえば、後続の混合装置ま
たは貯蔵容器などの容器に迅速かつ簡単に接続できる。
【００２１】
　本発明の好ましい態様では、精製装置は、金属、プラスチック、または金属－プラスチ
ック複合材料からなる。フローチャンバーまたはカラムおよびその構成要素は、好ましく
はステンレススチールで作られている。ステンレススチールは水、蒸気、湿度、弱無機お
よび有機酸に耐性があり、カラムの長寿命と長いメンテナンス間隔を保証する。カラムの
製造のために用いられる材料は、十分な強度、かたさおよび過圧または減圧および温度な
どの内部および物理的条件で扱われる化学物質に対して耐性がある、すべての金属または
非金属材料が実質的に使用される。さらに、好ましくは、たとえば、合金又は非合金鋼、
ジルコニウム、チタン、ガラス、エナメルまたはプラスチックが好ましい。プラスチック
またはエナメルコーティングされた鉄またはスチール構造もまたよい。
【００２２】
　さらに、フローチャンバーの内面に付着低減内側コーティングが適用されることが好ま
しい。好ましい実施態様では、内面、すなわち、フローチャンバー内で生成物に面する面
が、付着低減内側コーティングを有する。特に、プラスチック、好ましくは、ポリマー、
特に好ましくは、ポリテトラフルオロエチレンをコーティングとして使用することができ
る。これは、液晶混合物の連続的な貫流を助ける。さらに、一連の実験は、適切なコーテ
ィング材料を使用する場合、精製された液体混合物の生成物の品質が、フローチャンバー
の内面またはコーティング自体によって損なわれ得ないことを示している。
【００２３】
　これらの利点は、また、有利には、Ｒａ１μｍ未満、好ましくは、Ｒａ＜０．８μｍの
平均粗さを有するフローチャンバーの内面によって支持することができ、ここで、平均粗
さは、フローチャンバーの表面上の任意の所望の測定点の表面の中心線からの距離の平均
を意味し、中心線は、中心線に対するプロファイル偏差の合計が最小となるように表面の
実際のプロファイルと交差する。粗さプロファイルの特徴的な量の測定は、本明細書では
、ＥＮ　ＩＳＯ　４２８８（１９９８年４月時点）に従って行う。フローチャンバーは、
好ましくは、０．３μｍ未満の大幅に少ない粗さを有する滑らかな壁の内面を有する。こ
れは、吸着材料だけでなく、液晶混合物の内面への付着を回避することができ、これによ
って、チャンバーまたは吸着剤内の液体の流れを高めることができる。滑らかな壁の内面
はとくに、ステンレススチールの研磨、不動態化、酸洗いや電解研磨することによって達
成することができる。
【００２４】
　精製のための最適な反応温度を達成するために、さらに精製装置に加熱および/または
冷却要素を組み込むことが有利である。精製装置および特にフローフローチャンバーは、
フローチャンバーの外側にパイプラインまたは溶接されたハーフパイプ形状を有する従来
の温度制御装置、たとえばサーモスタットジャケット、特に外部二重ジャケットを取り付
けることができる。熱を導入するため電気加熱マフ（ｍｕｆｆ）を用いてもまたよい。加
熱または冷却媒体は、液体または気体であってもよい。それはまた、フローチャンバーま
たは精製装置の外壁に電気加熱する任意の構造であることもまたできる。特に、サーモス
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タットジャケットを用いることで、作業工程を加速することができる。驚くべきことに、
熱によって、精製されるべき物質の親和性または吸着材料の吸着性が増加し、一つの精製
工程後の液晶混合物の純度が、相当改善できることが見出された。
【００２５】
　少なくとも1つのフロー分配要素は、有利には、接続手段によってフローチャンバーに
着脱自在に固定される。接続手段は、とくに、クランプ接続またはフランジ接続であるこ
とができる。
【００２６】
　本発明の好ましい実施態様では、精製装置は、フローチャンバーから、少なくとも1つ
の流れ分配要素を密閉する少なくとも一つのシールを有する。有利なことに、シールは、
コネクターおよびフロー分配要素間に配され、シールはコネクターによってフロー分配要
素にプレスされる。シールは、フロー分配要素によって流れ抵抗が引き起こされるにもか
かわらず、フローチャンバーからの液晶混合物の漏れ及び異物および不純物の侵入がない
ことを確実にする。
【００２７】
　好ましくは、入口開口部の領域および出口開口の領域の両方に配置されたシールは、有
利には、プラスチックで作られる。とくに、たとえば、Ｏ－リング、Ｃ－リングまたは円
錐形として、設計された、ポリテトラフルオロエチレンなどの材料が、ここでは適切であ
ることが見出された。また、プレートシールまたはジャケットＯ－リングシールもまたシ
ールとして用いることができる。また、半径方向に突き出した過フッ素化エラストマー材
料のシールリップまたはシールを有する押出シールは、有利であり得る。また、可動ピス
トンにより、カラムの容積が、バッチ量に応じて調整することができる、いわゆる「ピス
トン原理」を挙げなければならない。
【００２８】
　フロー分配要素は、有利には、中空円筒状のコネクターに接続され、それによって、液
晶混合物は、フロー分配要素に導入される。コネクターは、好ましくは、フロー分配要素
の中心に配され、円柱状構造のフローチャンバーの場合、フローチャンバーの円柱部と同
軸であることが好ましい。フロー分配要素とコネクターは、好ましくは一体部分からなる
こともまた有利である。フロー分配要素とコネクターは、好ましくは、金属、とくにステ
ンレススチールまたはプラスチックからなる。
【００２９】
　コネクターは、クイック－フィットコネクターによって、とくにクランプ接続によって
製造工程のプロセスチェーン（工程連鎖）中に直前または直後に用いられる容器に、直接
接続されることが好ましい。このタイプのコネクターは、有利に広く使用され、異なるデ
ザインの容器に接続することができ、例えば、必要に応じて異なるデザインの混合装置ま
たは貯蔵容器に接続することができる。
【００３０】
　液体混合物は、コネクターを介して、直接フローチャンバーに導入することができ、分
離精製およびろ過工程が必要ないため、高い処理速度、つまり、短い製造時間が達成され
る。さらに、液晶混合物の汚染の危険性が最小限に抑えられる。さらに精製装置の異物の
混入または非溶解粒子の凝集を避けるために、追加のフィルター要素をコネクターの上流
に導入してもよい。さらに、異物や凝集は、フローチャンバーの入口開口部の領域に追加
のフィルターユニットにより濾過することができる。
【００３１】
　好ましいフィルター要素は、プラスチック又は金属で作られ、焼結金属、プラスチック
織物、金属織物からなる構造が有利である。入口開口部の領域での好ましいフィルター要
素は、異物や非溶解粒子が、チャンバーに入ることができない第一の効果を有し、第二に
は、フローチャンバーの断面にわたって液晶混合物の均一な分布が起こることである。さ
らに、フローチャンバーの出口開口部の領域におけるフィルター要素の使用により精製液
晶混合物中には吸着剤が残存せず、その結果、液晶ディスプレイの機能の後の損失を生じ
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ないことを確実にする。有利なことに、異なる細孔サイズの複数の異なる設計のフィルタ
ー要素は、精製装置内に使用および配置することができる。
【００３２】
　精製装置は、カバー手段、とくに取外し可能に接続することができる蓋によって覆うこ
とができ、蓋は、クランプ接続またはフランジ接続によってフローチャンバーに接続され
る。これにより、フローチャンバーは、外部の力作用および汚染物質の侵入から保護され
る。さらに、精製装置に可能な最もコンパクトな形状を高めるために、フロー分配要素を
、カバー手段と一体化してもよい。カバー手段は、さらに、好ましくは、中央に配置され
たコネクターのための開口部を含む。カバー手段は、たとえば、金属またはプラスチック
などからなることができる。
【００３３】
　カバー手段は、好ましくは、接続手段、とくにクイックフィットコネクタを有し、それ
によって、フローチャンバーまたは精製装置に接続される。精製装置もまたクイックフィ
ットコネクタによって容器に接続することができる。好ましく用いられるクイックフィッ
トコネクタは、たとえば、標準クランプ接続である。クランプ接続は、特に素早く、容易
に交換および洗浄できる利点がある。ＤＩＮ標準３２６７６および１１８６４－１－３に
よるクランプ接続が特に好ましい。
【００３４】
　本発明の概念の有利な態様を、図面（図1）に記載された例示的実施形態を参照して、
より詳細に説明する。
【００３５】
　図1は、円柱状の内部空間を有するフローチャンバー２を有する精製装置1を示す。極性
化合物、粒子、水、溶剤等の液晶混合物から除去すべき物質の吸着を行う吸着剤（図示せ
ず）が、フローチャンバー２内に配置される。
【００３６】
　液晶混合物は、図の上端に配置された入口開口部３を介して、フローチャンバー２に導
入することができ、入口開口部の反対に配置された出口開口部４を介して再びフローチャ
ンバー２から流出することができる。
【００３７】
　フィルター要素６に接触するフロー分配要素５が入口開口部３に直接隣接して配置され
る。液晶混合物は、フロー分配要素５およびフィルター要素６を通してフローチャンバー
２の内部空間を通る。フロー分配要素５は、比較的狭い入口開口部３から流入する液晶混
合物をフローチャンバー２の円柱状の内部空間の断面領域全体にわたって均一に分配し、
流れる液晶混合物の吸着剤または界面活性吸着剤への最大限の効果的な接触持続時間が達
成される。
【００３８】
　フロー分配要素５およびフィルター要素６によって生成される流れ抵抗にもかかわらず
、しばしば加圧された流入液晶混合物の入口開口部３の領域での精製装置１からの望まし
くない流出を防止するためおよびフローチャンバー２の安全な充填を保証するために環状
シール９を入口開口部３の領域に設ける。シール９は、フロー分配要素５に接触する。シ
ール９およびフロー分配要素５間の接触が接触手段８によって確実となり、実施形態では
、クランプ接続である。
【００３９】
　フロー分配素子５は、少なくとも５０％、または図示された実施形態において、フィル
ター要素６の表面の７５％を超えて覆うように設計される。これにより、液晶混合物が、
フローチャンバー２に入る前および前ろ過（ｐｒｅ－ｆｉｌｔｅｒ）と同時にフローチャ
ンバー２の実質的に全幅にわたって分布する。これにより、大幅に吸着プロセスを改善し
、反応時間を短縮することができる。
【００４０】
　図示の実施形態では、流れ方向は、上端に配置された入口開口部３から底部に配置され
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って流れ方向に対して横方向のフローチャンバー２の最大内寸法よりも大きい流れ方向の
長さを有する。驚くべきことに、ある液晶混合物では、この種類の長さ：直径比が、短い
反応時間と十分に良好な精製品質が達成され、改善された効率に反映されることが見出さ
れた。
【００４１】
　吸着剤への液晶混合物の汚染を除くために、出口開口部４の領域にフィルター要素６が
配置される。さらに出口開口部４の前のフロー分配要素５が、入口開口部３の領域の第１
のフロー分配要素５によって分かれた流れが再結合し、コネクター１０に搬送されること
を確実にする。液晶混合物は、続いて、図示してないが、容器に導かれ、適する接続手段
１１（たとえばクランプ接続）によって精製装置１に接続することができる。
【００４２】
　コネクター１０は、コネクター１０に着脱自在に取り付けられたカバー手段１２（本実
施態様では、蓋キャップ）を有する。カバー手段１２は、さらに、簡単かつ迅速な取り付
けを可能とする、クランプ接続によってコネクター１０に固定される。
【００４３】
　精製装置1は、対称な構造を有し、すなわち、入口開口部３および出口開口部４もまた
、交換することができ、精製操作に意図された流れ方向も逆にすることができる。フロー
分配要素５およびフィルター要素６は、いずれの場合も両側または開口部３および４の両
方に配置される。コネクター１０は、いずれの場合も開口部３および４の両方に配置され
、カバー手段１２によってシールすることができ、前または続く容器に直接接続される。
液晶混合物の製造プラント内の精製装置１の簡便かつ信頼性の高い取り付けが促進され、
迅速な精製およびそれに続く液晶混合物の充填が精製装置１を用いて行うことができるた
めに、精製装置１のこの構造はとくに有利である。 
【００４４】
　上記精製方法は、液晶混合物の精製に特に適する。少なくとも２種の有機物質、好まし
くはメソゲン、とくに、液晶物質を含む液晶混合物をここでは、本発明の装置を用いて精
製し、有機物質は、好ましくは、一般式Ｉの化合物より選択される。
【００４５】
【化１】

　式中、
　Ｒ１およびＲ２は、それぞれ互いに独立に、Ｈ、１５個までの炭素原子を有するアルキ
ル基を表し、該基は置換されていないか、ＣＮまたはＣＦ３によって一置換されているか
、またはハロゲンによって少なくとも一置換されており、ただし加えて、これらの基の中
の１個以上のＣＨ２基は、酸素原子が互いに直接結合しないようにして、－Ｏ－、－Ｓ－
、
【００４６】
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【化２】

－Ｃ≡Ｃ－、－ＣＨ＝ＣＨ－、－ＣＦ２Ｏ－、－ＯＣＦ２－、－ＯＣ－Ｏ－または－Ｏ－
ＣＯ－で置き換えられていてもよく、およびＲ１およびＲ２の一方は、Ｆ、Ｃｌ、ＣＮ、
ＳＦ５、ＮＣＳ、ＳＣＮ、ＯＣＮも表してよい。
【００４７】
　環Ａ、Ｂ、Ｃ、ＤおよびＥは、それぞれ互いに独立に、以下を表し、
【００４８】
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【００４９】
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【化４】

　ｒ、ｓおよびｔは、それぞれ互いに独立に、０、１、２または３を表し、ただし、ｒ＋
ｓ＋ｔ≦３であり、
　Ｚ１～４は、それぞれ互いに独立に、－ＣＯ－Ｏ－、－Ｏ－ＣＯ－、－ＣＦ２Ｏ－、－
ＯＣＦ２－、－ＣＨ２Ｏ－、－ＯＣＨ２－、－ＣＨ２ＣＨ２－、－（ＣＨ２）４－、－Ｃ
Ｈ＝ＣＨ－ＣＨ２Ｏ－、－Ｃ２Ｆ４－、－ＣＨ２ＣＦ２－、－ＣＦ２ＣＨ２－、－ＣＦ＝
ＣＦ－、－ＣＨ＝ＣＦ－、－ＣＦ＝ＣＨ－、－ＣＨ＝ＣＨ－、－Ｃ≡Ｃ－または単結合を
表し、
　Ｌ１およびＬ２は、それぞれ互いに独立に、ＨまたはＦを表す。
【００５０】
　ｒ＋ｓ＋ｔ＝０の場合、Ｚ１およびＺ４は、好ましくは、それらが単結合を表さない場
合、それらが２個の酸素を介して互いに結合しないように選択される。
【００５１】
　個々のメソゲン物質を含む精製すべき液晶混合物は、さらに、重合性化合物、いわゆる
反応性メソゲン（ＲＭ）もまた含むことができ、例えば、米国特許６，８６１，１０７号
中で開示されており、混合物に基づいて好ましくは０．１２～５質量％、特に好ましくは
０．２～２質量％の濃度で使用される。このタイプの混合物は、いわゆる高分子安定化Ｖ
Ａ（ＰＳ－ＶＡ）モード、負のＩＰＳ（ＰＳ－ＩＰＳ）、または負のＦＦＳ（ＰＳ－ＦＦ
Ｓ）モード用に使用でき、反応性メソゲンの重合は液晶混合物中で起こるよう意図されて
いる。このための条件は、液晶混合物自身が、反応性メソゲンが反応する条件下で同様に
重合する個々の重合性物質を一切有していないことである。
【００５２】
　重合性メソゲンまたは「反応性メソゲン」（ＲＭ）としても知られる液晶化合物は、式
ＩＩの化合物より好ましくは選択される。
【００５３】
【化５】

　式中、個々の基は以下の意味を有する：
　Ａ１およびＡ２は、それぞれ互いに独立に、芳香族、複素環式芳香族、脂環式または複
素環式基を表し、好ましくは、４～２５個の炭素原子を有し、縮合環も含んでもよく、Ｌ
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によって一置換または多置換されていてもよく、
　Ｚ１は、存在するそれぞれで同一または異なって、－Ｏ－、－Ｓ－、－ＣＯ－、－ＣＯ
－Ｏ－、－ＯＣＯ－、－Ｏ－ＣＯ－Ｏ－、－ＯＣＨ２－、－ＣＨ２Ｏ－、－ＳＣＨ２－、
－ＣＨ２Ｓ－、－ＣＦ２Ｏ－、－ＯＣＦ２－、－ＣＦ２Ｓ－、－ＳＣＦ２－、－（ＣＨ２

）ｎ－、－ＣＦ２ＣＨ２－、－ＣＨ２ＣＦ２－、－（ＣＦ２）ｎ－、－ＣＨ＝ＣＨ－、－
ＣＦ＝ＣＦ－、－Ｃ≡Ｃ－、－ＣＨ＝ＣＨ－ＣＯＯ－、－ＯＣＯ－ＣＨ＝ＣＨ－、－ＣＲ
０Ｒ００－または単結合を表し、
　Ｌ、ＲａおよびＲｂは、それぞれ互いに独立に、Ｈ、ハロゲン、ＳＦ５、ＮＯ２、炭素
基または炭化水素基を表し、ただし、化合物は、Ｐ－Ｓｐ－基を表すかまたは含むＬ、Ｒ
ａおよびＲｂの少なくとも１個の基を含み、
　Ｒ０およびＲ００は、それぞれ互いに独立に、Ｈまたは１～１２個の炭素原子を有する
アルキル基を表し、
　Ｐは、重合性基を表し、
　Ｓｐは、スペーサー基または単結合を表し、
　ｍは、０、１、２、３または４を表し、
　ｎは、１、２、３または４を表す。
【００５４】
　重合性化合物は、１つの重合性基（単反応性）、２またはそれより多く（二または多反
応性）、好ましくは２つの重合性基を有することができる。
【００５５】
　上および下において、以下の意味を適用する。
【００５６】
　用語「メソゲン基」は当業者には既知であり文献に記載されており、引力的および斥力
的相互作用の異方性のために、低分子または高分子物質中において液晶（ＬＣ）相の発生
に本質的に寄与する基を表す。メソゲン基を有する化合物（メソゲン化合物）は、それ自
身では必ずしもＬＣ相を有する必要はない。メソゲン化合物は、他の化合物と混合後およ
び／または重合後のみにＬＣ相挙動を示すことも可能である。典型的なメソゲン基は、例
えば、剛直な棒または円盤形状の単位である。メソゲンまたはＬＣ化合物の関連で使用さ
れる用語および定義の概説が、Ｐｕｒｅ　Ａｐｐｌ．Ｃｈｅｍ．第７３巻（第５号）、第
８８８頁（２００１年）およびＣ．Ｔｓｃｈｉｅｒｓｋｅ、Ｇ．Ｐｅｌｚｌ、Ｓ．Ｄｉｅ
ｌｅ、Ａｎｇｅｗ．Ｃｈｅｍ．２００４年、第１１６巻、第６３４０～６３６８頁に与え
られている。
【００５７】
　用語「スペーサー基」は上および下で「Ｓｐ」とも呼ばれ、当業者には既知であり文献
に記載されており、例えば、Ｐｕｒｅ　Ａｐｐｌ．Ｃｈｅｍ．第７３巻（第５号）、第８
８８頁（２００１年）およびＣ．Ｔｓｃｈｉｅｒｓｋｅ、Ｇ．Ｐｅｌｚｌ、Ｓ．Ｄｉｅｌ
ｅ、Ａｎｇｅｗ．Ｃｈｅｍ．２００４年、第１１６巻、第６３４０～６３６８頁を参照。
他に示さない限り、上および下において、用語「スペーサー基」または「スペーサー」は
、屈曲性の基を表し、重合性メソゲン化合物（「ＲＭ」）中でメソゲン基および重合性基
を互いに結合している。Ｓｐは、好ましくは、単結合または１～１６個の炭素原子のアル
キレンを表し、ただし、１個以上のＣＨ２基は、２個の酸素原子が互いに直接結合しない
ように、－Ｏ－、－ＣＯ－、－ＣＯＯ－または－ＯＣＯ－で置き換えられていてもよい。
【００５８】
　用語「有機基」は、炭素基または炭化水素基を表す。
【００５９】
　用語「炭素基」は、少なくとも１つの炭素原子を有し、更なる種類の原子を含まないか
（例えば、－Ｃ≡Ｃ－のように）、または、例えば、Ｎ、Ｏ、Ｓ、Ｐ、Ｓｉ、Ｓｅ、Ａｓ
、ＴｅまたはＧｅなどの更なる１種類以上の原子を含んでいてもよい（例えば、カルボニ
ル基など）一価または多価の有機基を表す。用語「炭化水素基」は、１個以上の水素原子
を付加的に含み、例えば、Ｎ、Ｏ、Ｓ、Ｐ、Ｓｉ、Ｓｅ、Ａｓ、ＴｅまたはＧｅなどの１
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種類以上ヘテロ原子を含んでいてもよい炭素基を表す。
【００６０】
　「ハロゲン」は、Ｆ、Ｃｌ、ＢｒまたはＩを表す。
【００６１】
　用語「アルキル」、「アリール」、「ヘテロアリール」などは多価の基も包含し、例え
ば、アルキレン、アリーレン、ヘテロアリーレンなどである。
【００６２】
　本出願において用語「アルキル」は、１～９個の炭素原子を有する直鎖状および分岐状
のアルキル基を包含し、好ましくは、直鎖状の基メチル、エチル、プロピル、ブチル、ペ
ンチル、ヘキシル、ヘプチル、オクチルおよびノニルである。１～５個の炭素原子を有す
る基が特に好ましい。
【００６３】
　本出願において用語「アルケニル」は、２～９個の炭素原子を有する直鎖状および分岐
状のアルケニル基を包含し、好ましくは、２～７個の炭素原子を有する直鎖状の基である
。特に好ましいアルケニル基は、Ｃ２～Ｃ７－１Ｅ－アルケニル、Ｃ４～Ｃ７－３Ｅ－ア
ルケニル、Ｃ５～Ｃ７－４－アルケニル、Ｃ６～Ｃ７－５－アルケニルおよびＣ７－６－
アルケニル、特には、Ｃ２～Ｃ７－１Ｅ－アルケニル、Ｃ４～Ｃ７－３Ｅ－アルケニルお
よびＣ５～Ｃ７－４－アルケニルである。好ましいアルケニル基の例は、ビニル、１Ｅ－
プロペニル、１Ｅ－ブテニル、１Ｅ－ペンテニル、１Ｅ－ヘキセニル、１Ｅ－ヘプテニル
、３－ブテニル、３Ｅ－ペンテニル、３Ｅ－ヘキセニル、３Ｅ－ヘプテニル、４－ペンテ
ニル、４Ｚ－ヘキセニル、４Ｅ－ヘキセニル、４Ｚ－ヘプテニル、５－ヘキセニル、６－
ヘプテニルなどである。５個までの炭素原子を有する基が特に好ましい。
【００６４】
　本出願において用語「フルオロアルキル」は末端フッ素を有する直鎖状の基を包含し、
即ち、フルオロメチル、２－フルオロエチル、３－フルオロプロピル、４－フルオロブチ
ル、５－フルオロペンチル、６－フルオロヘキシルおよび７－フルオロヘプチルである。
しかしながら、フッ素の他の位置が除外されるわけではない。
【００６５】
　本出願において用語「オキサアルキル」または「アルコキシ」は、式ＣｎＨ２ｎ＋１－
Ｏ－（ＣＨ２）ｍの直鎖状の基を包含し、ただし、ｎおよびｍは、それぞれ互いに独立に
１～６を表す。好ましくは、ｎ＝１およびｍ＝１～６である。
【００６６】
　用語「アリール」は、芳香族炭素基またはそれらより誘導される基を表す。用語「ヘテ
ロアリール」は、１つ以上のヘテロ原子を含む上の定義による「アリール」を表す。
【００６７】
　重合性基Ｐは、例えば、フリーラジカルまたはイオン性連鎖重合、重付加または重縮合
などの重合反応に適するか、または、例えば、高分子主鎖上への付加または縮合といった
高分子類似反応に適する基である。特に好ましくは連鎖重合のための基で、特に、Ｃ＝Ｃ
二重結合またはＣ≡Ｃ三重結合を含むものであり、および、例えばオキセタンまたはエポ
キシド基などの開環重合に適する基である。
【００６８】
　重合性化合物は、当業者に既知で、例えば、Ｈｏｕｂｅｎ－Ｗｅｙｌ、Ｍｅｔｈｏｄｅ
ｎ　ｄｅｒ　ｏｒｇａｎｉｓｃｈｅｎ　Ｃｈｅｍｉｅ［Ｍｅｔｈｏｄｓ　ｏｆ　Ｏｒｇａ
ｎｉｃ　Ｃｈｅｍｉｓｔｒｙ］、Ｔｈｉｅｍｅ－Ｖｅｒｌａｇ、Ｓｔｕｔｔｇａｒｔなど
の有機化学の標準的な著作に記載されている方法に類似して調製される。
【００６９】
　典型的で好ましい反応性メソゲン（ＲＭ）は、例えば、国際公開パンフレット第９３／
２２３９７号公報、欧州特許第０　２６１　７１２号、ドイツ国特許第１９５　０４　２
２４号、国際公開パンフレット第９５／２２５８６号、国際公開パンフレット第９７／０
０６００号、米国特許第５，５１８，６５２号、米国特許第５，７５０，０５１号、米国
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より特に参照される反応性メソゲンを表Ｅに記載する。
【００７０】
　本方法は有機化合物からなる混合物の調製のために使用でき、１種類以上の有機化合物
は、好ましくは、メソゲン性、好ましくは、それ自体が液晶である。メソゲン化合物は、
好ましくは、１種類以上の液晶化合物を含む。本方法の生成物は、好ましくは、均一な液
晶混合物である。より広義には、本方法は、均一な液相の有機物質よりなりそれらの中で
は不溶（例えば、微粒子）な添加剤を含む混合物の調製も包含する。よって、本方法は、
連続で均一な有機相に基づく懸濁状または乳濁状の混合物を調製するためにも使用できる
。しかしながら、このタイプの変法は、一般にはそれほど好ましくない。
【００７１】
　適切な添加剤により、これまでに開示されてきた任意のタイプのＬＣＤディスプレイ中
で使用できるように本発明による液晶相を改変でき、例えば、ＥＣＢ、ＶＡＮ、ＩＰＳ、
ＦＦＳ、ＴＮ、ＴＮ－ＴＦＴ、ＳＴＮ、ＯＣＢ、ＧＨ、ＰＳ－ＩＰＳ、ＰＳ－ＦＦＳ、Ｐ
Ｓ－ＶＡまたはＡＳＭ－ＶＡディスプレイである。
【００７２】
　液晶混合物は、例えば、Ｃｉｂａ社製のＴｉｎｕｖｉｎ（登録商標）などのＵＶ安定剤
、酸化防止剤、フリーラジカル捕捉剤、ナノ粒子、微粒子および１種類以上のドーパント
などの当業者に既知で文献に記載されている添加剤も例えば更に含んでよい。例えば、０
～１５％の多色性色素を添加でき、導電性を改良するために更に導電性塩、好ましくは、
４－ヘキソキシ安息香酸エチルジメチルドデシルアンモニウム、テトラフェニルホウ酸テ
トラブチルアンモニウムまたはクラウンエーテルの錯形塩（例えば、Ｈａｌｌｅｒら、Ｍ
ｏｌ．Ｃｒｙｓｔ．Ｌｉｑ．Ｃｒｙｓｔ．第２４巻、第２４９～２５８頁（１９７３年）
参照）を、または、誘電異方性、粘度および／もしくはネマチック相の配向を改変するた
めの物質を加えることができる。このタイプの物質は、例えば、ドイツ国出願公開第２２
　０９　１２７、２２　４０　８６４、２３　２１　６３２、２３　３８　２８１、２４
　５０　０８８、２６　３７　４３０および２８　５３　７２８号公報に記載されている
。
【００７３】
　液晶混合物の調製において混合容器中の式Ｉの化合物と結合できる適切な安定剤および
ドーパントは、下の表ＣおよびＤで与えられている。
【００７４】
　本出願および以下の例において、液晶化合物の構造は頭文字で示されており、その化学
式への変換は下の表ＡおよびＢに従って行われる。全ての基ＣｎＨ２ｎ＋１およびＣｍＨ

２ｍ＋１は、ｎおよびｍ個の炭素原子をそれぞれ有する直鎖状のアルキル基であり；ｎ、
ｍ、ｋおよびｚは整数であり、好ましくは、０、１、２、３、４、５、６、７、８、９、
１０、１１または１２を表す。用語「（Ｏ）ＣｍＨ２ｍ＋１」はＯＣｍＨ２ｍ＋１または
ＣｍＨ２ｍ＋１を意味する。表Ｂのコードは、それ自体で明らかである。
【００７５】
　表Ａには、親構造のための頭文字のみが示されている。それぞれの場合において、これ
は親構造のための頭文字の後にダッシュにより分離され、置換基Ｒ１＊、Ｒ２＊、Ｌ１＊

およびＬ２＊のためのコードが続く。
【００７６】
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【表１】

　液晶混合物の調製に適切であり、本発明による精製方法において使用できる好ましいメ
ソゲンまたは液晶物質を、表ＡおよびＢに特に列記する。
【００７７】
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【表２】

【００７８】
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【表３】

【００７９】



(19) JP 2017-507770 A 2017.3.23

10

20

30

40

50

【表４】

【００８０】
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【表５】

【００８１】
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【表６】

【００８２】
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【表７】

【００８３】
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【表８】

【００８４】
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【表９】

【００８５】
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【表１０】

【００８６】
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【表１１】

 
【００８７】
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【表１２】

【００８８】
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【表１３】

【００８９】
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【表１４】

【００９０】
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【表１５】

【００９１】
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【表１６】

【００９２】
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【表１７】
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【表１８】

【００９４】
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【表１９】

【００９５】
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【表２０】

【００９６】
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【表２１】

【００９７】
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【表２２】

　式Ｉの１種類以上の化合物に加えて、表Ｂの少なくとも１、２、３、４または４種類以
上の化合物を含む液晶混合物が特に好ましい。
【００９８】
　　＜表Ｃ＞
　表Ｃは、液晶混合物に一般に添加される使用可能なドーパントを示す。混合物は、好ま
しくは、０～１０質量％、特には、０．０１～５質量％、特に好ましくは、０．０１～３
質量％のドーパントを含む。
【００９９】
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【０１００】
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【０１０１】
　　＜表Ｄ＞
　液晶混合物中に例えば、０～１０質量％の量で添加できる安定剤を以下に示す（式中、
ｎ＝１～１２）。
【０１０２】
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【０１０３】
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【表２６】

【０１０４】
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【表２７】

【０１０５】
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【表２８】

【０１０６】
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【表２９】

【０１０７】
　本発明による混合物中での使用、好ましくはＰＳＡおよびＰＳＡ－ＶＡ用途またはＰＳ
－ＩＰＳ／ＦＦＳ用途に、適切な重合性化合物（反応性メソゲン）を以下の表Ｅに示す。
【０１０８】
　　＜表Ｅ＞
　表Ｅに、本発明による液晶混合物中の反応性メソゲン化合物として好ましく使用できる
例示的化合物を示す。液晶混合物が１種類以上の反応性化合物を含む場合、反応性化合物
は０．０１～５質量％の量で好ましくは使用される。重合開始剤または２種類以上の重合
開始剤の混合物を添加することが必要な場合もある。開始剤または開始剤の混合物は、混
合物に基づいて０．００１～２質量％の量で、好ましくは添加される。適切な開始剤は、
例えばＩｒｇａｃｕｒｅ（ＢＡＳＦ）またはＩｒｇａｎｏｘ（ＢＡＳＦ）である。
【０１０９】
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【表３０】

【０１１０】
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【表３１】

【０１１１】
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【表３２】

【０１１２】
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【表３３】

【０１１３】
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【表３４】

【０１１４】
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【表３５】

【０１１５】
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【表３６】

【０１１６】
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【表３７】

【０１１７】
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【表３８】

【０１１８】
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【表３９】

【０１１９】
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【表４０】

【０１２０】
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【表４１】

【０１２１】
　好ましい実施形態において、液晶混合物は表Ｅの化合物の群より選択される１種類以上
の化合物を含む。
【実施例】
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【０１２２】
　以下の実施例は、本発明を制限せずに説明することを意図する。
【０１２３】
　上および下で、パーセントデータは質量パーセントを表す。全ての温度は摂氏度（セル
シウス）で示される。ｍ．ｐは融点を表し、ｃｌ．ｐ＝透明点である。さらに、Ｃ＝結晶
状態、Ｎ＝ネマチック相、Ｓ＝スメチック相およびＩ＝等方相である。これらの記号の範
囲のデータは転移温度を表す。さらに、
Ｖ０は、２０℃における容量閾電圧（Ｖ）を表す。
Δｎは、２０℃および５８９ｎｍにおいて測定した光学的異方性を表す。
Δεは、２０℃および１ｋＨｚにおける誘電異方性を表す。
ｃｌ．ｐは、透明点（℃）を表す。
Ｋ１は、２０℃における「スプレイ（ｓｐｌａｙ）」変形に対する弾性定数（ｐＮ）を表
す。
Ｋ３は、２０℃における「ベンド（ｂｅｎｄ）」変形に対する弾性定数（ｐＮ）を表す。
γ１は、２０℃において磁場の回転法により決定される回転粘度（ｍＰａ・ｓ）を表す。
ＬＴＳは、試験セル中で決定される低温安定性（ネマチック相）を表す。
【０１２４】
　以下の例は、本発明を限定することなく説明することを意図する。
【０１２５】
　以下の組成の液晶混合物を図１に記載の精製装置を用い以下のように精製した。
【０１２６】

【表４２】

【０１２７】
　３５０ｋｇのバッチサイズを有する液晶混合物を１０ｋｇの酸化アルミニウム（メルク
社、細孔径６～１５μｍ、粒径６０～２００μｍ）および６ｋｇのゼオライト（メルク社
、粒径１５０～３５０μｍ）で処理する。２００ｇのバッチサイズには、４ｇの酸化アル
ミニウムおよび１．５ｇのゼオライトを用いる。
【０１２８】
　例１に従った精製ＬＣ混合物は、ＰＳ－ＶＡ用途に好ましくは適する。
【０１２９】
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【表４３】

【０１３０】
　１００ｋｇのバッチサイズを有する例２に従ったＬＣ混合物は、例１と同様に４．５ｋ
ｇの酸化アルミニウム（メルク社、細孔径６～１５μｍ、粒径６０～２００μｍ）および
２．５ｋｇのシリカゲル（メルク社、粒径４０～１００μｍ）で処理する。
【０１３１】
　例２に従った精製混合物は、ＰＳ－ＶＡ用途に好ましくは適する。
【０１３２】
【表４４】

【０１３３】
　１００ｋｇのバッチサイズを有するこの混合物は、例１と同様に２．８ｋｇの酸化アル
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ゼオライト（メルク社、粒径１５０～３５０μｍ）で処理する。１０００ｇのバッチサイ
ズには、２７ｇの酸化アルミニウムおよび１４ｇのゼオライトを用いる。
【０１３４】
　例３に従ったＬＣ混合物は、ＰＳ－ＶＡ用途に好ましくは適する。
【０１３５】
【表４５】

【０１３６】
　８５ｋｇのバッチサイズを有するこの混合物は、例１と同様に１．７ｋｇのケイ酸マグ
ネシウム（メルク社、粒径１５０～２５０μｍ）および１．１ｋｇのシリカゲル（メルク
社、粒径６３～１００μｍ）で処理する。５００ｇのバッチサイズには、１０ｇの酸化ア
ルミニウムおよび４．６ｇのシリカゲルを用いる。
【０１３７】
　例４に従ったＬＣ混合物はＰＳ－ＶＡ用途に好ましくは適する。
【０１３８】
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【表４６】

【０１３９】
　５６ｋｇのバッチサイズを有するこの混合物は、例１と同様に２．１ｋｇのシリカゲル
（メルク社、粒径６０～２００μｍ）および０．９ｋｇのゼオライト（メルク社、粒径１
５０～３５０μｍ）で処理する。４００ｇのバッチサイズには、２０ｇのシリカゲルおよ
び９ｇのゼオライトを用いる。
【０１４０】
　例５に従ったＬＣ混合物はＴＮ－ＴＦＴ用途に好ましくは適する。
【０１４１】
【表４７】

【０１４２】
　２９ｋｇのバッチサイズを有するこの混合物は、例１と同様に８９０ｇのゼオライト（
メルク社、粒径１５０～３５０μｍ）で処理する。３００ｇのバッチサイズには、５．７
ｇのゼオライトを用いる。
【０１４３】
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　例６に従ったＬＣ混合物はＩＰＳまたはＦＦＳ用途に好ましくは適する。
【０１４４】
【表４８】

【０１４５】
　２６５ｋｇのバッチサイズを有するこの混合物は、例１と同様に１０．６ｋｇの酸化ア
ルミニウム（メルク社、細孔径６～１０μｍ、粒径４０～２００μｍ）で処理する。
【０１４６】
　例７に従ったＬＣ混合物はＩＰＳまたはＦＦＳ用途に好ましくは適する。
【０１４７】
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【表４９】

【０１４８】
　５３０ｋｇのバッチサイズを有するこの混合物は、始めに例１と同様に１０．６ｋｇの
シリカゲルＲＰ８（メルク社、細孔径６～３０μｍ、粒径１０～４０μｍ）で精製する。
さらに、後の処理で、４．３ｋｇのゼオライト（メルク）を必要とする。
【０１４９】
　例８に従ったＬＣ混合物はＩＰＳまたはＦＦＳ用途に好ましくは適する。
【０１５０】
【表５０】

【０１５１】
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　３ｋｇのバッチサイズを有するこの混合物は、例１と同様に１５ｇの酸化アルミニウム
（メルク社、粒径４０～６３μｍ）で精製する。１００ｋｇのバッチサイズには、４．３
ｋｇの酸化アルミニウムおよび１．７ｇのゼオライト（Ｇｒａｃｅ、粒径１００～５００
μｍ）を用いる。
【０１５２】
　例９に従ったＬＣ混合物はＴＮ－ＴＦＴ用途に好ましくは適する。
【０１５３】
【表５１】

【０１５４】
　５３０ｋｇのバッチサイズを有するこの混合物は、例１と同様に１０．６ｋｇのシリカ
ゲルＲＰ８（メルク社、細孔径６～３０μｍ、粒径１０～４０μｍ）で精製する。さらに
、後の処理で、４．３ｋｇのゼオライト（メルク社、粒径１５０～３５０μｍ）を必要と
する。
【０１５５】
　例１０に従ったＬＣ混合物はＴＮ－ＴＦＴ用途に好ましくは適する。
【０１５６】
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【表５２】

【０１５７】
　３ｋｇのバッチサイズを有するこの混合物は、例１と同様に１４７ｇのシリカゲルＲＰ
４（メルク社、細孔径６～３０μｍ、粒径１０～４０μｍ）で精製する。
【０１５８】
　例１１に従ったＬＣ混合物はＴＮ－ＴＦＴ用途に好ましくは適する。
【０１５９】
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【表５３】

【０１６０】
　１４３ｋｇのバッチサイズを有するこの混合物は、例１と同様に７１５ｇのケイ酸マグ
ネシウム（メルク社、粒径１５０～２５０μｍ）で精製する。
【０１６１】
　例１２に従ったＬＣ混合物はＴＮ－ＴＦＴ用途に好ましくは適する。
【０１６２】
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【表５４】

【０１６３】
　３ｋｇのバッチサイズを有するこの混合物は、例１と同様に２１２ｇの酸化アルミニウ
ム（メルク社、粒径６３～２００μｍ）で処理する。さらに１００ｇのゼオライト（メル
ク社、粒径１５０～３５０μｍ）を用いる。
【０１６４】
　例１３に従ったＬＣ混合物はＩＰＳまたはＦＦＳ用途に好ましくは適する。
【０１６５】
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【表５５】

【０１６６】
　１．５ｋｇのバッチサイズを有するこの混合物は、１０６ｇの酸化アルミニウム（メル
ク社、細孔径６～１５μｍ、粒径４０～６３μｍ）および４０ｇのシリカゲル（メルク社
、粒径６３～１００μｍ）で処理する。２４ｋｇのバッチサイズには、１．６ｋｇの酸化
アルミニウムおよび０．８ｋｇのシリカゲルを用いる。
【０１６７】
　例１４に従ったＬＣ混合物はＴＮ－ＴＦＴ用途に好ましくは適する。
【０１６８】

【表５６】
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【０１６９】
　１６ｋｇのバッチサイズを有するこの混合物は、例１と同様に４６０ｇのシリカゲルＲ
Ｐ８（メルク社、細孔径６～３０μｍ、粒径１０～４０μｍ）で精製する。
【０１７０】
　例１５に従ったＬＣ混合物はＶＡ用途に好ましくは適する。
【０１７１】
【表５７】

【０１７２】
　１３２ｋｇのバッチサイズを有するこの混合物は、例１と同様に２．６ｋｇの酸化アル
ミニウム（メルク社、細孔径６～１５μｍ、粒径６３～２００μｍ）および１ｋｇのシリ
カゲル（メルク社、粒径６３～１００μｍ）で処理する。５００ｋｇのバッチサイズには
、１６ｋｇの酸化アルミニウムおよび８ｋｇのシリカゲルを用いる。
【０１７３】
　例１６に従ったＬＣ混合物はＰＳ－ＶＡおよびＰＳ－ＦＦＳ用途に好ましくは適する。
【０１７４】
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【表５８】

【０１７５】
　１ｋｇのバッチサイズを有するこの混合物は、例１と同様に５３ｇのケイ酸マグネシウ
ム（メルク社、粒径１５０～２５０μｍ）で処理する。
【０１７６】
　例１７に従ったＬＣ混合物はＶＡ用途に好ましくは適する。
【０１７７】

【表５９】

 
【０１７８】
　１６ｋｇのバッチサイズを有するこの混合物は、例１と同様に４６０ｇのシリカゲルＲ
Ｐ８（メルク社、細孔径６～３０μｍ、粒径１０～４０μｍ）で処理する。
【０１７９】
　例１８に従ったＬＣ混合物はＶＡ用途に好ましくは適する。
【０１８０】
　混合例１～１８はさらに表ＣおよびＤからの、１種以上の安定剤を含んでもよく、好ま
しくは、１種以上およびドーパントを含んでも良い。



(70) JP 2017-507770 A 2017.3.23

【図１】



(71) JP 2017-507770 A 2017.3.23

10

20

30

40

【国際調査報告】



(72) JP 2017-507770 A 2017.3.23

10

20

30

40



(73) JP 2017-507770 A 2017.3.23

10

20

30

40



(74) JP 2017-507770 A 2017.3.23

10

20

30

40



(75) JP 2017-507770 A 2017.3.23

10

20

30

40



(76) JP 2017-507770 A 2017.3.23

10

20

30

40



(77) JP 2017-507770 A 2017.3.23

10

20

30

40

フロントページの続き

(51)Int.Cl.                             ＦＩ                                    テーマコード（参考）
   Ｃ０９Ｋ  19/14     (2006.01)           Ｃ０９Ｋ   19/14     　　　　        　　　　　
   Ｃ０９Ｋ  19/54     (2006.01)           Ｃ０９Ｋ   19/54     　　　Ｚ        　　　　　
   Ｃ０９Ｋ  19/32     (2006.01)           Ｃ０９Ｋ   19/32     　　　　        　　　　　
   Ｃ０９Ｋ  19/20     (2006.01)           Ｃ０９Ｋ   19/20     　　　　        　　　　　
   Ｃ０９Ｋ  19/50     (2006.01)           Ｃ０９Ｋ   19/50     　　　　        　　　　　
   Ｂ０１Ｊ  20/18     (2006.01)           Ｂ０１Ｊ   20/18     　　　Ｂ        　　　　　
   Ｂ０１Ｊ  20/10     (2006.01)           Ｂ０１Ｊ   20/10     　　　Ｄ        　　　　　
   Ｂ０１Ｊ  20/08     (2006.01)           Ｂ０１Ｊ   20/08     　　　Ａ        　　　　　
   　　　　                                Ｂ０１Ｊ   20/10     　　　Ａ        　　　　　
   　　　　                                Ｂ０１Ｊ   20/10     　　　Ｃ        　　　　　
   　　　　                                Ｂ０１Ｊ   20/18     　　　Ｅ        　　　　　

(81)指定国　　　　  AP(BW,GH,GM,KE,LR,LS,MW,MZ,NA,RW,SD,SL,ST,SZ,TZ,UG,ZM,ZW),EA(AM,AZ,BY,KG,KZ,RU,T
J,TM),EP(AL,AT,BE,BG,CH,CY,CZ,DE,DK,EE,ES,FI,FR,GB,GR,HR,HU,IE,IS,IT,LT,LU,LV,MC,MK,MT,NL,NO,PL,PT,R
O,RS,SE,SI,SK,SM,TR),OA(BF,BJ,CF,CG,CI,CM,GA,GN,GQ,GW,KM,ML,MR,NE,SN,TD,TG),AE,AG,AL,AM,AO,AT,AU,AZ,
BA,BB,BG,BH,BN,BR,BW,BY,BZ,CA,CH,CL,CN,CO,CR,CU,CZ,DE,DK,DM,DO,DZ,EC,EE,EG,ES,FI,GB,GD,GE,GH,GM,GT,H
N,HR,HU,ID,IL,IN,IR,IS,JP,KE,KG,KN,KP,KR,KZ,LA,LC,LK,LR,LS,LU,LY,MA,MD,ME,MG,MK,MN,MW,MX,MY,MZ,NA,NG
,NI,NO,NZ,OM,PA,PE,PG,PH,PL,PT,QA,RO,RS,RU,RW,SA,SC,SD,SE,SG,SK,SL,SM,ST,SV,SY,TH,TJ,TM,TN,TR,TT,TZ,
UA,UG,US

(74)代理人  100129610
            弁理士　小野　暁子
(72)発明者  ハウケ、　ギュンター
            ドイツ連邦共和国　６４３６７　ミュールタール　イム　ゼーグラベン　１１
(72)発明者  マリー、　セバスチャン
            ドイツ連邦共和国　６４３３１　ヴァイターシュタット　ヒンターヴェーク　２５
(72)発明者  ガルシア　ディーツ、　ラエティツィア
            ドイツ連邦共和国　６４２８７　ダルムシュタット　ディルハイヴェーク　１
(72)発明者  ウケリス、　ミヒャエル
            ドイツ連邦共和国　６４５６０　リートシュタット　イム　メエルヒェン　２１
(72)発明者  バイラウ、　アンドレアス
            ドイツ連邦共和国　６４２９１　ダルムシュタット　ベルト－ブレヒト－シュトラーセ　２０
(72)発明者  へーバール、　ミヒャエル
            ドイツ連邦共和国　６４８０７　ディーブルク　ガーベルスベルガー　シュトラーセ　１
Ｆターム(参考) 4D017 AA03  BA03  CA04  CA05  CB01  DA01  EA01 
　　　　 　　  4G066 AA20B AA22B AA30B AA61B CA01  DA07 
　　　　 　　  4H027 CA05  CB01  CB04  CB05  CC01  CC05  CD01  CD04  CD05  CE01 
　　　　 　　        CE05  CG05  CH05  CK01  CK04  CK05  CL05  CM01  CM04  CM05 
　　　　 　　        CN01  CN04  CN05  CP05  CQ01  CQ04  CQ05  CR01  CR04  CR05 
　　　　 　　        CS01  CS04  CS05  CT01  CT04  CT05  CU01  CU04  CU05  CV01 
　　　　 　　        CW01  CW04  CX01  CX04  DA01  DA04  DA05  DD01  DD04  DD05 
　　　　 　　        DH05  DL05  DM05  DP05 

【要約の続き】
粗さを有する。加熱および/または冷却要素が、洗浄装置（１）に取り付けられる。
【選択図】図１
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