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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　沈降炭酸カルシウム（ＰＣＣ）を調製するための方法であって、
（ａ）生石灰を消和して消石灰を得るステップ； ならびに
（ｂ）撹拌せず、熱交換器中で事前冷却せず、およびいずれの添加剤もなしで、前記消石
灰を二酸化炭素ガスで炭酸化に供してＰＣＣを生成するステップ
を含む、方法。
【請求項２】
　ステップ（ａ）が、初期温度２９．４℃（８５°Ｆ）から４８．９℃（１２０°Ｆ）で
行われる、請求項１に記載の方法。
【請求項３】
　ステップ（ａ）が、初期温度３５℃（９５°Ｆ）から４３．３℃（１１０°Ｆ）で行わ
れる、請求項２に記載の方法。
【請求項４】
　ステップ（ａ）における反応の温度が、８２．２℃（１８０°Ｆ）から９８．９℃（２
１０°Ｆ）まで上昇する、請求項１～３のいずれか一項に記載の方法。
【請求項５】
　ステップ（ａ）における反応の温度が、９０．６℃（１９５°Ｆ）から９６．１℃（２
０５°Ｆ）まで上昇する、請求項４に記載の方法。
【請求項６】
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　（ａ）が、混合または撹拌によって行われる、請求項１から５のいずれか一項に記載の
方法。
【請求項７】
　ステップ（ａ）で得られた消石灰が、固体１０から２０％の固形分を有する、請求項１
から６のいずれか一項に記載の方法。
【請求項８】
　ステップ（ａ）で得られた消石灰が、固体１２から１８％の固形分を有する、請求項７
に記載の方法。
【請求項９】
　ステップ（ａ）で得られた消石灰をふるい分けに供することをさらに含む、請求項１か
ら８のいずれか一項に記載の方法。
【請求項１０】
　空冷の結果として、ステップ（ａ）で得られた消石灰の温度が、ステップ（ｂ）の炭酸
化の前に４．４℃（４０°Ｆ）から２１．１℃（７０°Ｆ）低下する、請求項１から９の
いずれか一項に記載の方法。
【請求項１１】
　ステップ（ａ）で得られた消石灰が、ステップ（ｂ）の炭酸化の前に、熱交換器中での
冷却に供されない、請求項１から１０のいずれか一項に記載の方法。
【請求項１２】
　ステップ（ｂ）での炭酸化反応が、初期温度５４．４℃（１３０°Ｆ）から７１．１℃
（１６０°Ｆ）で実施される、請求項１から１１のいずれか一項に記載の方法。
【請求項１３】
　ステップ（ｂ）での炭酸化反応が、初期温度５７．２℃（１３５°Ｆ）から６２．８℃
（１４５°Ｆ）で実施される、請求項１２に記載の方法。
【請求項１４】
　ステップ（ｂ）で得られたＰＣＣが単離される、請求項１から１３のいずれか一項に記
載の方法。
【請求項１５】
　ステップ（ｂ）で得られたＰＣＣが、ふるい分け、脱水、分散および／または粉砕ステ
ップに供され、ＰＣＣ生成物を得る、請求項１から１４のいずれか一項に記載の方法。
【請求項１６】
　ステップ（ｂ）で得られたＰＣＣが、１つ以上のふるいに通されて、ＰＣＣ生成物を得
る、請求項１から１５のいずれか一項に記載の方法。
【請求項１７】
　ＰＣＣ生成物が、８５％以上の偏三角面体状の粒子を含有する、請求項１５または１６
に記載の方法。
【請求項１８】
　ＰＣＣ生成物が、９０％以上の偏三角面体状の粒子を含有する、請求項１７に記載の方
法。
【請求項１９】
　ＰＣＣ生成物の中位粒径（ｄ５０）が２．０から３．０ミクロンである、請求項１５ま
たは１６に記載の方法。
【請求項２０】
　ＰＣＣ生成物の中位粒径（ｄ５０）が２．２から２．８ミクロンである、請求項１９に
記載の方法。
【請求項２１】
　ＰＣＣ生成物のＢＥＴ表面積が４．０から７．０ｍ２／ｇである、請求項１５または１
６に記載の方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
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【０００１】
　本発明は、沈降炭酸カルシウム、とりわけ実質的に偏三角面体の形態の沈降炭酸カルシ
ウム生成物を生成するための方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　近年、炭酸カルシウムは、多くの分野にわたる幅広い使用が見出されている。例えば、
炭酸カルシウムは、充填剤として、およびその白色度によってコーティング顔料としても
、紙、プラスチック、塗料およびコーティング産業において最も広く使用されている鉱物
の１つである。紙産業において、炭酸カルシウムは、その高輝度、不透明性および光沢で
評価されており、明るく不透明な紙を作るための充填剤として一般に使用されている。加
えて、炭酸カルシウムは、塗料中にエクステンダーとして使用されていることが多く、接
着剤、封止剤およびプラスチックにおける充填剤としても使用されている。高品質の炭酸
カルシウムは、医薬品の配合における使用も見出されている。
【０００３】
　炭酸カルシウムは、天然の鉱物としてだけでなく、合成生成された生成物としても存在
することが知られている。
【０００４】
　本発明の意味において、「粉砕天然炭酸カルシウム（ＧＮＣＣ）」とは、大理石、白亜
もしくは石灰岩またはドロマイトを含めた天然源から得られる炭酸カルシウムである。カ
ルサイトは、炭酸塩鉱物および炭酸カルシウムの最も安定した多形体である。炭酸カルシ
ウムのその他の多形体は、鉱物のアラゴナイトおよびバテライトである。アラゴナイトは
、３８０－４７０℃でカルサイトに変化し、バテライトは、さらに安定性が低い。粉砕炭
酸カルシウムは、湿式および／または乾式による、例えばサイクロンによる粉砕、ふるい
分けおよび／または細分化などの処理を介して加工されている。粉砕炭酸カルシウムは、
ドロマイト質石灰岩の場合と同様に、一定濃度のマグネシウムを元来含有し得ることが、
当業者に知られている。
【０００５】
　本発明の意味において、「沈降炭酸カルシウム（ＰＣＣ）」とは、一般に、水性環境中
での二酸化炭素と石灰との反応に続く沈殿によって、または水中でのカルシウムおよび炭
酸塩源の沈殿によって、または溶液からのカルシウムおよび炭酸塩イオン、例えばＣａＣ
ｌ２およびＮａ２ＣＯ３の沈殿によって得られる合成材料である。沈降炭酸カルシウムは
、カルサイト、アラゴナイトおよびバテライトの３つの主要な結晶形態で存在し、これら
のそれぞれの結晶形態に対する多くの異なる多形体（晶癖）がある。カルサイトは、偏三
角面体状（Ｓ－ＰＣＣ）、菱面体（Ｒ－ＰＣＣ）、六角柱状、卓面状、コロイド状（Ｃ－
ＰＣＣ）、立方体および角柱体（Ｐ－ＰＣＣ）などの典型的な晶癖を有する三方晶構造を
有する。アラゴナイトは、双晶の六角柱状結晶の典型的な晶癖を有する斜方晶構造であり
、ならびに薄く細長い角柱体、曲線の刃状、急傾斜のピラミッド形状、のみ状の結晶、樹
枝状およびサンゴ状または蠕虫状の形態の多様な組合せである。
【０００６】
　これらの形態のうち、カルサイトの偏三角面体の形態は、この形態が、生成するのが比
較的安価であり、望ましい光散乱特性を有するので、紙産業におけるバルク顔料として使
用するのに特に望ましい。
【０００７】
　一般に、商業的に炭酸カルシウムを生成する１つの手段は、生石灰を得るために、粗石
灰岩を焼成することによる。次いで、水が添加され、水酸化カルシウムの水性懸濁液（「
石灰乳」）が生じ、二酸化炭素がこのスラリーに再導入され、炭酸カルシウムを沈殿させ
る。この方法の生成物は、沈降炭酸カルシウム（「ＰＣＣ」）として知られている。得ら
れた炭酸カルシウムの水性懸濁液またはスラリーは、そのまま使用することができる、ま
たは乾燥生成物を形成するためにさらに加工されている（例えば、脱水、粉砕など）。沈
殿反応は、使用される正確な反応条件によって、３つのそれぞれの多形体（カルサイト、
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アラゴナイトおよびバテライト）の生成を可能にする。
【０００８】
　偏三角面体状のＰＣＣ生成物を生成するための先行技術の方法は、典型的に、生石灰の
消和中または炭酸化の前の、単糖（例えば、フルクトース、グルコースなどの単純な糖）
、二糖（例えば、スクロース、マルトース、ラクトース）、多糖（例えば、デンプン、セ
ルロース、グリコーゲン）、トリエタノールアミン、マンニトール、ジエタノールアミン
、ビシン、モルホリン、トリ－イソプロパノールアミン、Ｎ－エチルジエタノールアミン
、Ｎ，Ｎ－ジエチルエタノールアミン、ボロヘプトン酸ナトリウム、または多価アルコー
ルもしくは多価フェノールを含めた試薬などの添加剤の使用に頼っている（例えば、米国
特許第６，２９４，１４３号、第５，２３２，６７８号および第５，５５８，８５０号を
参照されたい。）。
【０００９】
　偏三角面体状のＰＣＣを調製するための従来の方法も、典型的に、炭酸化の前に消石灰
を冷却する（例えば、米国特許第３，３２０，０２６号および第６，２５１，３５６号を
参照されたい。）。
【００１０】
　加えて、偏三角面体状のＰＣＣを調製するための従来の方法は、炭酸化中に撹拌を利用
する（例えば米国特許第３，３２０，０２６号、第５，２３２，６７８号、第５，３４２
，６００号、第５，５５８，８５０号および第６，２５１，３５６号を参照されたい。）
。
【先行技術文献】
【特許文献】
【００１１】
【特許文献１】米国特許第６，２９４，１４３号明細書
【特許文献２】米国特許第５，２３２，６７８号明細書
【特許文献３】米国特許第５，５５８，８５０号明細書
【特許文献４】米国特許第３，３２０，０２６号明細書
【特許文献５】米国特許第６，２５１，３５６号明細書
【特許文献６】米国特許第５，３４２，６００号明細書
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【００１２】
　紙、特に上質紙の製造において、より高いバルクを達成するために充填剤含有量を増加
させる、同時に、生成された／得られた紙の剛性を増加させる望ましさがある。しかし、
従来の偏三角面体状のＰＣＣの欠点の１つは、紙、特に非塗工上質紙の製造において要求
されているほどの強度をもたない可能性があることである。したがって、生成された紙の
剛性またはバルクを犠牲にすることなく充填剤含有量および密度の増加を可能にする、従
来の偏三角面体状のＰＣＣより強度のある偏三角面体の形態の沈降ＰＣＣを生成するため
の低コストの方法の必要性が存在する。
【課題を解決するための手段】
【００１３】
（発明の要旨）
　本発明は、加工中のＰＣＣの塊／結晶の抵抗がより強い（すなわち、離散したＰＣＣ粒
子を形成する傾向がより低い）偏三角面体の形態の低コストの沈降ＰＣＣを生成するため
の方法を提供し、上質紙用途における、従来の偏三角面体状のＰＣＣより改善された剛性
および／またはバルクにつながる。その一般的な形態において、本発明は、２段階の製造
方法を利用することによってこれらの要件を実現する。第１の段階は、生石灰を消和して
消石灰を得るステップを含む。第２の段階は、撹拌せず、熱交換器で事前冷却せず、いず
れの添加剤もなしで、消石灰を二酸化炭素ガスでの炭酸化に供してＰＣＣを生成するステ
ップを含む。
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【００１４】
　以下の実施例で論じるように、この２段法は、以前のＰＣＣ生成方法の弱点を克服し、
加工中のＰＣＣの塊／結晶の抵抗がより強い（すなわち、離散したＰＣＣ粒子を形成する
傾向がより低い）偏三角面体状のＰＣＣ生成物をもたらし、上質紙用途における、従来の
偏三角面体状のＰＣＣより改善された剛性および／またはバルクにつながる。
【００１５】
　本発明は、本発明の方法によって調製されるＰＣＣまたはＰＣＣ生成物も提供する。
【００１６】
　加えて、本発明は、本発明のＰＣＣまたはＰＣＣ生成物を含む材料を提供する。材料と
しては、例えば、紙、紙コーティング、紙製品、インク、塗料、コーティング、プラスチ
ック、接着剤、建築製品、食品、化粧品および医薬製品など、炭酸カルシウムを充填剤と
して含むことが望ましい製品を挙げることができる。
【００１７】
　本発明は、本発明のＰＣＣまたはＰＣＣ生成物を含む紙コーティングも提供する。本発
明のＰＣＣまたはＰＣＣ生成物は、より高い光沢および改善された不透明性をもたらすと
考えられる。
【００１８】
　最終的に、本発明は、充填剤として偏三角面体状のＰＣＣを使用することが望ましい材
料の製造のための本発明のＰＣＣまたはＰＣＣ生成物の使用を対象とする。
【００１９】
　本発明の追加的な目的は、以下の説明から明らかになる。
【図面の簡単な説明】
【００２０】
【図１】遠心分離前および後（ＣＦ後）の両方において、従来の方法に従って調製したＰ
ＣＣ（既存）と、本発明に従って調製したＰＣＣ（新規）とを比較した粒径分布のグラフ
である。
【図２】遠心分離前に本発明に従って調製したＰＣＣを撮影したＳＥＭ写真である。
【図３】遠心分離後に本発明に従って調製したＰＣＣを撮影したＳＥＭ写真である。
【発明を実施するための形態】
【００２１】
　本発明によれば、沈降炭酸カルシウム生成物が、２段法において調製される。第１の段
階において、生石灰（ＣａＯ）は、水で消和され、水酸化カルシウム（Ｃａ（ＯＨ）２）
スラリーまたは石灰乳が得られる。この反応は、反応（１）に示され、好ましくは消和槽
で行われる。
【００２２】
　（１）　ＣａＯ＋Ｈ２Ｏ→Ｃａ（ＯＨ）２＋熱
【００２３】
　消和反応において使用される生石灰（ＣａＯ）源は、破砕された石灰岩を加熱（焼成）
して、石灰（ＣａＯ）および二酸化炭素（ＣＯ２）を形成することによって得られること
が好ましい。この反応は、初期温度約８５°Ｆから１２０°Ｆで行われ、好ましくは９５
°Ｆから１１０°Ｆで行われることが好ましい。反応は発熱性であるので、温度は、典型
的に、１８０°Ｆから２１０°Ｆまで上昇し、好ましくは１９５°Ｆから２０５°Ｆまで
上昇する。反応は、混合または撹拌によって行われることも望ましい。反応の継続時間は
変更することができるが、典型的には約５から１５分間である。スラリーの固形分は、典
型的に、固体約１０から２０重量％であり、好ましくは、固体１２から１８重量％である
。さらなる水が、所望の固体濃度を制御および／または維持および／または達成するため
に消和反応中に導入できることは、本発明の範囲内である。
【００２４】
　次いで、消和反応からの水酸化カルシウムスラリーまたは消石灰は、大き過ぎる粒子を
除去するために、所望により、ふるいにかけてもよい。適したふるいとしては、例えば、
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約３０－５０メッシュのふるいサイズを有するふるいを挙げることができる。次いで、水
酸化カルシウムスラリーまたは消石灰は、所望により、中間槽に移してもよい。次いで、
空冷の結果として、水酸化カルシウムスラリーまたは消石灰の温度は、約４０°Ｆから７
０°Ｆ、より好ましくは約６０°Ｆ低下し、この結果、スラリー温度は、１２５°Ｆから
１６５°Ｆ、好ましくは１３５°Ｆから１５５°Ｆになる。しかし、ＰＣＣを調製するた
めの従来の方法に反して、水酸化カルシウムスラリーまたは消石灰は、炭酸化の前に熱交
換器中での冷却に供されない。この点において、ＰＣＣを調製するための従来の方法は、
典型的に、炭酸化の前に熱交換器中で水酸化カルシウムスラリーまたは消石灰を、９０°
Ｆから１２０°Ｆに冷却する。
【００２５】
　第２の段階において、水酸化カルシウムスラリーまたは消石灰は、次いで、二酸化炭素
ガスでの炭酸化に供されてＰＣＣを生成する。この炭酸化ステップは、反応（２）に示さ
れ、反応器中で行われる。
【００２６】
　（２）　Ｃａ（ＯＨ）２＋ＣＯ２→ＣａＣＯ３＋Ｈ２Ｏ＋熱
【００２７】
　従来の方法とは異なり、水酸化カルシウムスラリーまたは消石灰は、ＰＣＣを調製する
従来方法のような炭酸化反応中の撹拌は行われない。本明細書で使用されている「撹拌せ
ず」は、反応器の撹拌器が止められていることを意味する。撹拌をしないことは、反応お
よびＰＣＣ偏三角面体状の結晶の成長を減速させると考えられる。
【００２８】
　加えて、先行技術におけるＰＣＣを調製するための方法とは異なり、炭酸化は、いずれ
の添加剤もなしで実施される。本明細書で使用されている、「いずれの添加剤もない」は
、生石灰または得られた水酸化カルシウムスラリーの消和中に添加され得る添加剤を含め
た、炭酸化の前または炭酸化中に添加され得るいずれの添加剤もないことを意味する。こ
のような添加剤としては、例えば、炭水化物、単糖、二糖、多糖、トリエタノールアミン
、マンニトール、ジエタノールアミン、ビシン、モルホリン、トリ－イソプロパノールア
ミン、Ｎ－エチルジエタノールアミン、Ｎ，Ｎ－ジエチルエタノールアミン、ボロヘプト
ン酸ナトリウム、または多価アルコールもしくは多価フェノールを含めた試薬、またはこ
れらの任意の混合物が挙げられる。好ましくは、いずれの添加剤もないことは、単糖また
は二糖のないことを意味し、最も好ましくは、いずれの添加剤もないことは、二糖（例え
ば、スクロース）のないことを意味する。
【００２９】
　本発明に従って、二酸化炭素（ＣＯ２）は、気体二酸化炭素、液体二酸化炭素、固体二
酸化炭素または二酸化炭素と少なくとも１つのその他のガスの気体混合物から選択され、
好ましくは、気体二酸化炭素である。ＣＯ２が二酸化炭素と少なくとも１つのその他のガ
スの気体混合物である場合、気体混合物は、燃焼プロセスもしくは焼成プロセスまたは同
様のものなどの工業プロセスから排出された燃焼排ガスを含有する二酸化炭素である。Ｃ
Ｏ２は、アルカリ炭酸塩および／またはアルカリ土類炭酸塩と酸との反応によっても生成
され得る。さらに、ＣＯ２は、例えばエチルアルコール、木材などの有機物の燃焼によっ
て、または発酵によって生成され得る。二酸化炭素と少なくとも１つのその他のガスの気
体混合物が使用された場合、二酸化炭素は、８から約９９容量％の範囲、好ましくは１０
から２５容量％の範囲、例えば２０容量％で存在する。好ましくは、ＣＯ２は、外因から
得られ、より好ましくは、破砕された炭酸カルシウムの焼成から捕捉される。炭酸化反応
は、好ましくは初期温度１３０°Ｆから１６０°Ｆで実施され、より好ましくは、初期温
度１３５°Ｆから１４５°Ｆで実施される。炭酸カルシウムの中位粒径（ｍｅｄｉｕｍ　
ｐａｒｔｉｃｌｅ　ｓｉｚｅ）は、上方または下方に１－２°Ｆ出発温度を調節すること
によって制御できる。反応は、水酸化カルシウムまたは消石灰のすべてまたは実質的にす
べてが、炭酸カルシウムスラリーに変換されるまで、続行することが望ましい。好ましい
実施形態において、反応は、反応混合物の伝導性が増加すると、停止される。
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【００３０】
　次いで、炭酸化反応から得られたＰＣＣスラリーが、単離される。このことは、ＰＣＣ
スラリーを貯蔵槽に移すことによって実現されることが好ましい。次いで、ＰＣＣスラリ
ーは、所望の特徴を有するＰＣＣ生成物を得るためにさらなる加工ステップ、例えばふる
い分け、脱水、分散および／または粉砕ステップに供することができる。好ましい実施形
態において、ＰＣＣスラリーを、より大きい粒子を除去するために、１つ以上のふるいに
通す。さらに好ましい実施形態において、ＰＣＣスラリーを、４５ミクロン超の粒子また
は７５ミクロン超の粒子を分離するために、ふるいに通す。
【００３１】
　得られたＰＣＣ生成物は、好ましくは８５％以上の偏三角面体状の粒子を含有し、より
好ましくは９０％以上の偏三角面体状の粒子を含有し、最も好ましくは９５％以上の偏三
角面体状の粒子を含有する。
【００３２】
　得られたＰＣＣ生成物はまた、好ましくは中位粒径（ｄ５０）が２．０から３．０ミク
ロンであり、より好ましくは中位粒径（ｄ５０）が２．２から２．８ミクロンであり、最
も好ましくは中位粒径（ｄ５０）が２．５ミクロンである。本出願全体にわたって、炭酸
カルシウム生成物の「粒径」は、その粒径の分布によって説明される。値ｄｘは、その粒
子のｘ重量％がｄｘより小さい直径を有する直径を表す。このことは、ｄ２０値は、すべ
ての粒子の２０重量％がより小さい粒径であり、ｄ７５値は、すべての粒子の７５重量％
が、より小さい粒径であることを意味する。したがって、ｄ５０値は、重量メジアン粒径
である、すなわち、すべての粒の５０重量％が、この粒径より大きいまたは小さい。本発
明の目的のために、粒径は、別段の定めのない限り、重量メジアン粒径ｄ５０として特定
される。０．５μｍより大きいｄ５０を有する粒子に対する重量メジアン粒径ｄ５０を求
めるために、Ｍｉｃｒｏｍｅｒｉｔｉｃｓ社（ＵＳＡ）からのＳｅｄｉｇｒａｐｈ　５１
００装置を使用できる。
【００３３】
　得られたＰＣＣ生成物は、ＢＥＴ表面積が４．０から７．０ｍ２／ｇであることも好ま
しい。
【００３４】
　本発明の方法に従って得られたＰＣＣ生成物は、加工中のＰＣＣの塊／結晶の抵抗がよ
り強く（すなわち、離散したＰＣＣ粒子を形成する傾向がより低く）、上質紙用途におけ
る、従来の方法を使用して調製されたＰＣＣ生成物より改善された剛性および／またはバ
ルクにつながる。
【００３５】
　ＰＣＣが、脱水、分散および／または粉砕ステップに供される場合、これらのステップ
は、当技術で知られている手順によって実現され得る。粉砕に関して、ＰＣＣ生成物は、
乾燥粉砕および／または湿式粉砕され得る。湿式粉砕とは、液体媒質（例えば、スラリー
）中でのＰＣＣの粉砕を指す。湿式粉砕とは、粉砕助剤なしで、または粉砕助剤の存在下
で行うことができる。１種以上の粉砕剤、例えば、ポリアクリル酸ナトリウム、ポリアク
リル酸の塩および／またはアクリル酸のコポリマーの塩などを含めることができる。乾燥
は、任意の適した乾燥装置を使用して行うことができ、熱乾燥および／またはエバポレー
ターなどの装置を使用する減圧下での乾燥、フラッシュドライヤー、オーブン、噴霧乾燥
器（Ｎｉｒｏおよび／またはＮａｒａによって販売されている噴霧乾燥器など）および／
または真空容器中での乾燥を含むことができる。所望により、分散体を調製するための分
散剤も含めることができる。
【００３６】
　本発明によって生成されるＰＣＣまたはＰＣＣ生成物は、充填剤として炭酸カルシウム
を使用することが望ましい様々な材料で使用され得る。例えば、偏三角面体状のＰＣＣま
たはＰＣＣ生成物は、薬剤などの生成物を用いる医薬分野において、ヒトまたは動物の食
品において、充填剤として製紙分野において、または紙のコーティングにおいて、水ベー
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スまたは非水ベースの塗料において、プラスチックにおいて、印刷用インク（例えば、オ
フセット印刷、輪転グラビア印刷）において使用され得る。好ましくは、ＰＣＣまたはＰ
ＣＣ生成物は、紙中の充填剤として使用され、より好ましくは非塗工上質紙の充填剤とし
て使用される。この点において、本発明のＰＣＣ生成物は、非塗工上質紙において従来の
ＰＣＣを上回る改善をもたらし、従来のＰＣＣより良好なバルク（＋５－１０％）、高い
不透明性および剛性を可能にする。
【００３７】
　紙のコーティングに使用される場合、本発明のＰＣＣまたはＰＣＣ生成物は、より高い
光沢および改善された不透明性をもたらすと考えられる。
【００３８】
　本発明は、本発明の理解を助けるために記載されている以下の実施例で説明されており
、以下の特許請求の範囲で定義されている本発明を限定するものと決して解釈されるべき
ではない。
【実施例】
【００３９】
　粒径分布（直径Ｘ未満の粒子の質量％）および鉱物材料の重量中位径（ｄ５０）。以下
の実施例のすべてにおいて、鉱物材料の重量メジアン径および粒径分布特徴を、沈降法、
すなわち重力場での沈降挙動の分析を介して求めた。測定は、Ｍｉｃｒｏｍｅｒｉｔｉｃ
ｓ　Ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔ　ＣｏｒｐｏｒａｔｉｏｎのＳｅｄｉｇｒａｐｈ（商標）５１
００を使用して行われた。
【００４０】
　この方法および機器は、当業者に知られており、充填剤および顔料の粒度を求めるのに
通常使用されている。測定は、０．１重量％のＮａ４Ｐ２Ｏ７の水溶液で行われた。試料
を、高速撹拌器および超音速を使用して分散した。
【００４１】
　材料の比表面積（ＳＳＡ）。比表面積を、３０分間２５０℃（４８２°Ｆ）での加熱に
よる試料の調整に続いて、窒素を用いるＩＳＯ　９２７７に従って、ＢＥＴ（Ｂｒｕｎａ
ｕｅｒ、Ｅｍｍｅｔｔ、Ｔｅｌｌｅｒ）法を介して測定した。このような測定の前に、試
料を濾過し、すすぎ、少なくとも１２時間オーブンで９０から１００℃（１９４から２１
２°Ｆ）で乾燥させてから、すりこぎを用いてすり鉢中で砕き、次いで、一定重量が観測
されるまで、１３０℃（２６６°Ｆ）で、質量平衡で配置した。
【００４２】
［比較例１］
　従来のＰＣＣの調製
　従来のＰＣＣを、以下の通りに調製した。まず、燃焼させた石灰を、消和機中で約１８
５から２１０°Ｆの温度で水と反応させて、消石灰を得た。次に、コースの粗粒を、消石
灰から分離して、廃棄した。次いで、消石灰を、バッファタンクに採集し、熱交換器にポ
ンプで通してスラリーを冷却し、次いで中間槽に入れた。この後、糖を消石灰に添加した
。次いで、冷却した消石灰を、初期温度１３５°Ｆ超で設定した反応器に移した。次いで
、受け入れ先の製紙工場の石灰キルンからの二酸化炭素を、撹拌器を作動させた反応器の
底に導入して、消石灰を炭酸カルシウムスラリーに変換した。次いで、炭酸カルシウムス
ラリーをふるいにかけて、４５ミクロン超の粒子を除去し、次いで、得られた生成物を、
貯蔵タンクにポンプで送り込んだ。２つの生成物を、炭酸化開始温度を変更することによ
ってこの方法を用いて調製した。１つの生成物は、中位粒径（ｄ５０）が２．５ミクロン
、ＢＥＴ比表面積が４．９ｍ２／ｇ、ｄ７５／ｄ２５が１．４９であった。この他の生成
物は、中位粒径（ｄ５０）が２．９ミクロン、ＢＥＴ比表面積が３．８ｍ２／ｇ、ｄ７５

／ｄ２５が１．４４であった。
【００４３】
［実施例２］
　本発明によるＰＣＣの調製
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　本発明によるＰＣＣを、実施例１の通りだが以下の変更を加えて調製した。まず、消石
灰を、熱交換器をポンプで通さず、スラリーを冷却した。第２に、糖を消石灰に添加しな
かった。第３に、炭酸化反応を、撹拌器を作動せずに行った。この方法で調製した生成物
は、中位粒径（ｄ５０）が２．５ミクロン、ＢＥＴ比表面積が４．７ｍ２／ｇ、ｄ７５／
ｄ２５が１．５であった。
【００４４】
［実施例３］
　手すき紙試験
　比較例１からの従来のＰＣＣおよび実施例２からの本発明によるＰＣＣを使用して、さ
らなる試験のための手すき紙を準備した。さらに特定すれば、手すき紙を、まず広葉樹パ
ルプ８０％と針葉樹パルプ２０％を合わせることによって調製し、１００％のパルプミッ
クスを達成した。次いで、手すき紙を、そのパルプ８０％および従来のＰＣＣまたは本発
明によるＰＣＣのいずれか２０％を使用して作った。次いで、手すき紙を以下の試験に供
した。
【００４５】
　ガーレイ多孔度。この試験で、１００ｃｃの空気が紙試料を通過する時間を測定し、Ｔ
ａｐｐｉ　Ｔ４６０　ｏｍ－９６に従って、Ｇｕｒｌｅｙ－Ｈｉｌｌ　Ｐｏｒｏｓｉｔｙ
　Ｍｅｔｅｒ（４１９０型）（Ｇｕｒｌｅｙ　Ｐｒｅｃｉｓｉｏｎ　Ｉｎｓｔｒｕｍｅｎ
ｔｓ，Ｎｅｗ　Ｙｏｒｋ）を使用した。
【００４６】
　スコットボンド試験。この試験で、紙の内部繊維結合強度を測定し、Ｚ方向の強度の予
想される性能の指標とした。この試験を、Ｔａｐｐｉ　Ｔ５６９に従って、Ｓｃｏｔｔ　
Ｉｎｔｅｒｎａｌ　Ｂｏｎｄ　Ｔｅｓｔｅｒ（型番号　Ｂ、バージョン　ＡＶ－２）（Ｈ
ｕｙｇｅｎ　Ｃｏｒｐｏｒａｔｉｏｎ，Ｉｌｌｉｎｏｉｓ）を用いて行った。
【００４７】
　テーバー剛性。この試験で、紙の剛性およびレジリエンス（ｒｅｓｉｌｅｎｃｙ）を評
価し、Ｔａｐｐｉ　Ｔ－５４３　ｐｍ－８４に従って、Ｔａｂｌｅｒ　Ｖ－５　Ｓｔｉｆ
ｆｎｅｓｓ　Ｔｅｓｔｅｒ（型番号　１５０Ｂ）（Ｔｅｌｅｄｙｎｅ／Ｔａｂｅｒ　Ｉｎ
ｃ．，Ｎｅｗ　Ｙｏｒｋ）を使用した。
【００４８】
　引張強度。この試験で、破断点で生じる最大引張強度、さらに特定すれば、紙試料を破
るために必要とされる単位幅当たりの力を測定した。この試験は、Ｔａｐｐｉ　Ｔ－４９
８　ｏｍ－８８に従って、Ｉｎｓｔｒｏｎ　Ｔｅｓｔｉｎｇ　Ｓｙｓｔｅｍ（型番号　１
０１１）（Ｉｎｓｔｒｏｎ　Ｃｏｒｐｏｒａｔｉｏｎ，Ｍａｓｓａｃｈｕｓｅｔｔｓ）を
使用した。
【００４９】
　試験の結果は、表１に表されている。示されるように、本発明によるＰＣＣから調製し
た手すき紙は、従来のＰＣＣ生成物から調製された手すき紙より高いバルク密度で、改善
された剛性（スコットボンド試験、テーバー剛性試験および引張強度試験を用いて決定さ
れる）を有した。
【００５０】
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【表１】

【００５１】
［実施例４］
　抵抗試験
　従来の方法によって調製されたＰＣＣ（「既存のＰＣＣ」）および本発明の方法によっ
て調製されたＰＣＣ（「新規のＰＣＣ」）を、ローターの異周速によって生み出される遠
心効果およびせん断効果による応力を受ける遠心分離を伴う抵抗試験に供した。この試験
のパラメーターは、以下の通りであった。
【００５２】
　バッチサイズ：　５００リットル
　実施時間　約６０分
　遠心分離機、型：　ＫＨＤ　Ｈｕｍｂｏｌｄｔ　ＳＣ０１
　円錐角：　１０°
　ドラム直径：　２６８ｍｍ
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　プール深さ：　１６８ｍｍ
　ローター速度：　４４５０分－１
　異周速ローター速度：　４１分－１
　供給量：　４００ｌ／ｈ
　モーター定格電流：　２８Ａ
　モーター定格出力：　１５ｋＷ
【００５３】
　粒径分布を、遠心分離の前および後の両方の既存のＰＣＣおよび新規のＰＣＣに対して
求めた。結果は、以下の表２および図１に示されている。表２および図１に示されている
とおり、新規のＰＣＣは、遠心分離に供した後、既存のＰＣＣより少ない微粒子を生み出
した。例えば、遠心分離の結果、既存のＰＣＣは、ｄｐ２μｍ未満の粒子を５６％増加さ
せ、一方、新規のＰＣＣは、ｄｐ２μｍ未満の粒子を４８．９％増加させた。ｄｐ１．５
μｍ未満では、既存のＰＣＣは、ｄｐ１．５μｍ未満の粒子を３４．６％増加させ、一方
、新規のＰＣＣは、ｄｐ１．５μｍ未満の粒子を２７．８％増加させた。ｄｐ１．０μｍ
未満では、既存のＰＣＣは、ｄｐ１μｍ未満の粒子を１３％増加させ、一方、新規のＰＣ
Ｃは、ｄｐ１μｍ未満の粒子を１０．１％増加させた。遠心分離の結果として、既存のＰ
ＣＣと比較した新規のＰＣＣに対する微粒子の減少は、新規のＰＣＣが、既存のＰＣＣよ
り加工中のＰＣＣの塊／結晶の強い抵抗を有することを実証している。
【００５４】
【表２】

【００５５】
　加えて、遠心分離前および後の新規のＰＣＣのＳＥＭ写真が、図２および３にそれぞれ
示されている。遠心分離前および後の試料は、質的に同じ、すなわち観察できる粒径の減
少はないように見える。したがって、本発明のＰＣＣは、加工中に受ける条件に対してＰ
ＣＣの塊／結晶のより強い抵抗を有すると結論づけることができる。
【００５６】
　本明細書で言及されたすべての刊行物は、その全体が本明細書に組み込まれる。前記発
明が、明確さおよび理解の目的で詳細に記載されているが、形態および詳細における様々
な変更が、添付の特許請求の範囲における本発明の真の範囲から逸脱することなくなされ
得ることは、開示を読むことによって当業者には理解されるだろう。したがって、特許請
求の範囲の等価物の意味および範囲に入るすべての変更は、本明細書に包含されることが
意図されている。
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