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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　１５０～２１０℃の焼成温度での焼成に用いられる微粒子分散液に分散している金属含
有微粒子であって、
　前記焼成温度未満で気化する分散剤と前記焼成温度以上で気化する分散剤とで表面被覆
された金属含有微粒子。
【請求項２】
　請求項１に記載の金属含有微粒子が、非水溶性の有機性液体中に分散している微粒子分
散液。
【請求項３】
　請求項２に記載の微粒子分散液を製造する製造方法であって、
　水溶性の金属含有化合物に水を添加して金属イオンを含有する水溶液を得る工程と、
　前記水溶液に、１５０～２１０℃の焼成温度未満で気化する分散剤と前記焼成温度以上
で気化する分散剤とを溶解させた非水溶性の有機性液体を添加する工程と、
　前記有機性液体添加後に、撹拌させながら還元剤を添加することで、前記金属イオンを
還元し、前記焼成温度未満で気化する分散剤と前記焼成温度以上で気化する分散剤とで表
面被覆された金属含有微粒子を生成する工程と
を具備する微粒子分散液の製造方法。
【請求項４】
　請求項２に記載の微粒子分散液を製造する製造方法であって、
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　クエン酸イオンおよび第二鉄イオンを含有する水溶液を得る工程と、
　前記水溶液に、金、銀、白金、パラジウム、タングステン、タンタル、ビスマス、鉛、
インジウム、スズ、チタンおよびアルミニウムからなる群より選択される一種以上の金属
のイオンを含有する水溶液を、撹拌させながら添加することで、該金属イオンを還元し、
金属含有微粒子を得る工程と、
　前記金属含有微粒子を含む液に、１５０～２１０℃の焼成温度未満で気化する分散剤と
前記焼成温度以上で気化する分散剤とを溶解させた非水溶性の有機性液体を撹拌させなが
ら添加することで、前記焼成温度未満で気化する分散剤と前記焼成温度以上で気化する分
散剤とで表面被覆された金属含有微粒子を生成する工程と
を具備する微粒子分散液の製造方法。
【請求項５】
　請求項２に記載の微粒子分散液を被塗布物に塗布した後、１５０～２１０℃の焼成温度
で焼成することにより形成される導電性金属含有材料。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、金属含有微粒子、金属含有微粒子が分散した微粒子分散液および微粒子分散
液の製造方法ならびに微粒子分散液により形成した導電性金属含有材料に関する。
【背景技術】
【０００２】
　近年、金属含有微粒子を液中に分散させた微粒子分散液を使用して、パターンを形成し
て加熱処理（以下、単に「焼成」ともいう。）することにより、金属微粒子同士を相互に
焼結させて、導電体を形成する様々な方法が検討されている。この例としては、プリント
配線等の回路パターンの形成および修復、半導体パッケージ内の層間配線の形成、プリン
ト配線板と電子部品との接合等をインクジェット印刷法で形成する方法（例えば、特許文
献１参照。）、従来のハンダ付け方法に代わる金属間を接合する方法（例えば、特許文献
２参照。）、電子材料分野におけるメッキ膜と代替可能な導電性金属膜を形成する方法（
例えば、特許文献３参照。）等が挙げられる。
【０００３】
　上述の方法は、従来より公知の金属粒子の表面融解現象という性質を利用している（例
えば、非特許文献１参照。）。一般に、金属粒子の表面融解現象は、粒子表面原子の異常
な格子振動によって起こり、粒子径が小さく、表面原子比率が高ければ高いほど表面融解
温度が低下することが知られている。例えば、銀の場合、バルク体の融点は９７０℃程度
であるが、直径１０ｎｍ程度の微粒子（コロイド）の場合、およそ８０℃から表面融解が
生じることが知られている。この表面融解現象は、金属粒子の粒子径に依存しているため
、粒子同士が完全固着しない限り、一個一個の金属微粒子が所定の粒子径を有していれば
、会合状態であっても起こる現象である。
【０００４】
　一般に、金属微粒子を液中に分散させる場合は、凝集を防止するために分散剤が用いら
れる。ここで、金属微粒子を有機溶媒中に良好に分散させるためには該微粒子表面に大き
な立体障害を形成する必要がある。しかし、大きな立体障害を得ようとすると、分散剤を
高分子化する必要が生じたり、分散剤の添加量を多くする必要が生じたりする。また、金
属微粒子を分散させた微粒子分散液を用いて導電体を形成しようとする場合、高分子化し
た分散剤を利用したり、分散剤の添加量を多くしたりすると、高温での焼成によらなけれ
ば分散剤を除去することができなくなり、導電性が得られにくくなるという問題を有して
いる。
　さらに、プリント配線板の配線における基板や半導体パッケージ内の配線における素子
の耐熱性の問題から焼成温度は低いほど好まれている。
【０００５】
【特許文献１】特開２００２－３２４９６６号公報
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【特許文献２】特開２００２－１２６８６９号公報
【特許文献３】特開２００２－３３４６１８号公報
【非特許文献１】「ジャーナルオブゾルゲルサイエンスアンドテクノロジー（Ｊ．Ｓｏｌ
－Ｇｅｌ　Ｓｃｉｅｎｃｅ　ａｎｄ　Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ）」，（オランダ），クルー
ワーアカデミックパブリッシャーズ（Ｋｌｕｗｅｒ　Ａｃａｄｅｍｉｃ　Ｐｕｂｌｉｓｈ
ｅｒｓ），２００１年，第２２巻，ｐ．１５１－１６６
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【０００６】
　そこで、本発明は、低温の焼成でも気化可能な分散剤によって表面被覆された、良好な
分散安定性を有する金属含有微粒子、該金属含有微粒子が分散した微粒子分散液および該
微粒子分散液を用いて形成される体積抵抗率に優れた導電性金属含有材料を提供すること
を目的とする。
【課題を解決するための手段】
【０００７】
　本発明者は、上記目的を達成すべく鋭意検討した結果、気化温度の異なる少なくとも２
種の分散剤で表面被覆された金属含有微粒子が、良好な分散安定性を有し、該金属含有化
合物が分散した微粒子分散液を用いた低温（１５０～２１０℃）の焼成により形成するこ
とができる導電性金属含有材料が、体積抵抗率に優れることを見出し、本発明を達成する
に至った。すなわち、本発明は、下記の要旨を有することを特徴とする。
【０００８】
　（１）１５０～２１０℃の焼成温度での焼成に用いられる微粒子分散液に分散している
金属含有微粒子であって、
　前記焼成温度未満で気化する分散剤と前記焼成温度以上で気化する分散剤とで表面被覆
された金属含有微粒子（第１の態様）。
　（２）上記（１）に記載の金属含有微粒子が、非水溶性の有機性液体中に分散している
微粒子分散液（第２の態様）。
　（３）上記（２）に記載の微粒子分散液を製造する製造方法であって、
　水溶性の金属含有化合物に水を添加して金属イオンを含有する水溶液を得る工程と、
　前記水溶液に、１５０～２１０℃の焼成温度未満で気化する分散剤と前記焼成温度以上
で気化する分散剤とを溶解させた非水溶性の有機性液体を添加する工程と、
　前記有機性液体添加後に、撹拌させながら還元剤を添加することで、前記金属イオンを
還元し、前記焼成温度未満で気化する分散剤と前記焼成温度以上で気化する分散剤とで表
面被覆された金属含有微粒子を生成する工程と
を具備する微粒子分散液の製造方法（第３の態様（１））。
　（４）上記（２）に記載の微粒子分散液を製造する製造方法であって、
　クエン酸イオンおよび第二鉄イオンを含有する水溶液を得る工程と、
　前記水溶液に、金、銀、白金、パラジウム、タングステン、タンタル、ビスマス、鉛、
インジウム、スズ、チタンおよびアルミニウムからなる群より選択される一種以上の金属
のイオンを含有する水溶液を、撹拌させながら添加することで、該金属イオンを還元し、
金属含有微粒子を得る工程と、
　前記金属含有微粒子を含む液に、１５０～２１０℃の焼成温度未満で気化する分散剤と
前記焼成温度以上で気化する分散剤とを溶解させた非水溶性の有機性液体を撹拌させなが
ら添加することで、前記焼成温度未満で気化する分散剤と前記焼成温度以上で気化する分
散剤とで表面被覆された金属含有微粒子を生成する工程と
を具備する微粒子分散液の製造方法（第３の態様（２））。
　（５）上記（２）に記載の微粒子分散液を被塗布物に塗布した後、１５０～２１０℃の
焼成温度で焼成することにより形成される導電性金属含有材料（第４の態様）。
【発明の効果】
【０００９】
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　以下に説明するように、本発明によれば、低温の焼成でも気化可能な分散剤によって表
面被覆された、良好な分散安定性を有する金属含有微粒子、該金属含有微粒子が分散した
微粒子分散液および該微粒子分散液を用いて形成される体積抵抗率に優れた導電性金属含
有材料を提供することができるため有用である。
【００１０】
　特に、本発明の第２の態様に係る微粒子分散液（以下、単に「本発明の微粒子分散液」
ともいう。）をインクジェット印刷法のインクとして用いることにより、プリント配線等
の回路パターンの形成および修復、半導体パッケージ内の層間配線の形成、プリント配線
板と電子部品との接合が低温で可能となり、形成される材料も優れた導電性を有すること
から極めて有用である。
【発明を実施するための最良の形態】
【００１１】
　以下に、本発明を詳細に説明する。
　本発明の第１の態様に係る金属含有微粒子（以下、単に「本発明の金属含有微粒子」と
もいう。）は、１５０～２１０℃の焼成温度での焼成に用いられる微粒子分散液に分散し
ている金属含有微粒子であって、該焼成温度未満で気化する分散剤（以下、単に「第１分
散剤」ともいう。）と該焼成温度以上で気化する分散剤（以下、単に「第２分散剤」とも
いう。）とで表面被覆された金属含有微粒子である。
【００１２】
　ここで、「焼成温度」とは、後述する本発明の第４の態様に係る導電性金属含有材料（
以下、単に「本発明の導電性金属含有材料」ともいう。）を形成する際の焼成、具体的に
は、本発明の微粒子分散液を被塗布物に塗布した後に焼成する際の温度のことであり、所
定の範囲に任意設定することが可能である。上述したように、プリント配線板の配線にお
ける基板や半導体パッケージ内の配線における素子の耐熱性の観点から、１５０～２１０
℃の範囲であり、１５０～２００℃の範囲であることがより好ましい。
　なお、本発明において、焼成とは、金属含有微粒子の表面を被覆する分散剤を解離させ
、かつ、分散剤解離後の金属含有微粒子同士を融着させる工程のことをいう。
【００１３】
　また、「被覆された」とは、金属含有微粒子の表面の少なくとも一部が、分散剤に被覆
された状態のことをいう。具体的には、金属含有微粒子の表面の少なくとも一部に、金属
含有微粒子に含有する金属元素と結合が可能な置換基として窒素、酸素もしくは硫黄原子
を含有する置換基を有する有機化合物が結合した状態のことをいう。なお、分散剤による
被覆は、後述する本発明の第３の態様に係る微粒子分散液の製造方法（以下、単に「本発
明の微粒子分散液の製造方法」ともいう。）において、気化温度の低い（３０～６０℃程
度）分散剤のみを用いた場合、分散剤を用いずに製造した場合または分散剤の代わりに金
属元素と結合可能な置換基を有しない有機物を用いて製造した場合には、金属含有微粒子
の表面に分散剤を効果的に被覆させることができず、金属含有微粒子が凝集してしまい安
定した微粒子分散液を製造することができない。これに対し、本発明においては、金属含
有微粒子が分散した微粒子分散液を製造できるという事実からも確認することができる。
【００１４】
　本発明の金属含有微粒子は、金（Ａｕ）、銀（Ａｇ）、銅（Ｃｕ）、白金（Ｐｔ）、パ
ラジウム（Ｐｄ）、タングステン（Ｗ）、ニッケル（Ｎｉ）、タンタル（Ｔａ）、ビスマ
ス（Ｂｉ）、鉛（Ｐｂ）、インジウム（Ｉｎ）、スズ（Ｓｎ）、チタン（Ｔｉ）およびア
ルミニウム（Ａｌ）からなる群より選択される少なくとも１種の金属を含有している。な
かでも、Ａｕ、Ａｇ、ＣｕもしくはＮｉを含有していることが特に好ましく、Ｃｕを含有
していることが最も好ましい。
【００１５】
　また、本発明において、「金属含有微粒子」とは、金属微粒子そのもの（例えば、Ａｕ
コロイド、Ａｇコロイド等）、および、水素化された金属微粒子（例えば、水素化銅（Ｃ
ｕＨ）コロイド等）をともに包含する概念の文言である。
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　そのため、本発明の金属含有微粒子は、気化温度の異なる少なくとも２種の分散剤で表
面被覆された、Ａｕコロイド、Ａｇコロイド等であってもよく、ＣｕＨコロイド等であっ
てもよい。
【００１６】
　次に、分散剤について詳述する。
　本発明の金属含有微粒子の表面を被覆する分散剤としては、上述したように、第１分散
剤と第２分散剤とが挙げられる。これらは、金属含有微粒子に含有する金属元素と配位結
合が可能な置換基として、窒素、酸素もしくは硫黄原子を含有する置換基を有する有機化
合物である。
　ここで、「第１分散剤」とは、気化温度を焼成温度未満に有する分散剤のことをいい、
同様に「第２分散剤」とは、気化温度を焼成温度以上に有する分散剤のことをいう。なお
、本発明において、気化温度とは、以下に示す測定条件で熱重量分析法を用いて測定した
場合における、仕込み質量の５０％が気化する際の温度のことをいう。
　［測定条件］
　・測定開始温度：２５℃
　・昇温速度：１０℃／分
　・雰囲気：窒素中（流量：２０ｍＬ／分）
　・仕込み重量：１０ｍｇ
　・使用セル：アルミニウム製（５μＬ）
【００１７】
　このような分散剤としては、上述したように、金属含有微粒子に含有する金属元素と配
位結合が可能な置換基として窒素、酸素もしくは硫黄原子を含有する置換基を有する有機
化合物であれば特に限定されず、炭素数が４～２５であるものが好ましく、８～２３であ
るものがより好ましい。炭素数の範囲がこの範囲であれば、熱的な安定性があり、蒸気圧
も適度であり、ハンドリング性もよくなるため好ましい。さらに、炭素数の範囲がこの範
囲であれば、低温での焼成でも十分に気化することができ、このような分散剤により表面
被覆された金属含有微粒子の分散安定性も良好となるため好ましい。
【００１８】
　また、上記分散剤は、不飽和もしくは飽和のいずれであってもよく、直鎖状の長鎖（例
えば、デシル基、ドデシル基等）を有していることが好ましい。
　さらに、上記分散剤の気化温度は、１２５～２３５℃であることが好ましい。
【００１９】
　具体的には、窒素原子を含有する置換基を有する有機化合物として、アミノ基、アミド
基等の置換基を有する化合物が挙げられる。酸素原子を含有する置換基を有する有機化合
物として、ヒドロキシ基、エーテル型のオキシ基（－Ｏ－）等の置換基を有する化合物が
挙げられ、硫黄原子を含有する置換基を有する有機化合物として、スルファニル基（－Ｓ
Ｈ）、スルフィド型のスルファンジイル基（－Ｓ－）等の置換基を有する化合物が挙げら
れる。
【００２０】
　より具体的には、アミノ基、アミド基等の置換基を有する化合物としては、オクチルア
ミン（１５５℃）、デシルアミン（１７０℃）、ドデシルアミン（１８０℃）、テトラデ
シルアミン（１９０℃）、ヘキサデシルアミン（２００℃）、オクタデシルアミン（２０
５℃）、メチルオクタデシルアミン（２１０℃）、ジメチルオクタデシルアミン（２１５
℃）、オレイルアミン（２０５℃）、ベンジルアミン（１４０℃）、ラウリルアミド、ス
テアリルアミド、オレイルアミド等が例示される。ヒドロキシ基、エーテル型のオキシ基
（－Ｏ－）等の置換基を有する化合物としては、ドデカンジオール、ヘキサデカンジオー
ル、ドデカン酸（２００℃）、ステアリン酸（２２５℃）、オレイン酸（２２５℃）、リ
ノール酸、リノレン酸、ドデカンジオン、ジベンゾイルメタン、エチレングリコールモノ
デシルエーテル（２００℃）、ジエチレングリコールモノデシルエーテル、トリエチレン
グリコールモノデシルエーテル、テトラエチレングリコールモノデシルエーテル、エチレ



(6) JP 4973186 B2 2012.7.11

10

20

30

40

50

ングリコールモノドデシルエーテル（２１０℃）、ジエチレングリコールモノドデシルエ
ーテル、トリエチレングリコールモノドデシルエーテル、テトラエチレングリコールモノ
ドデシルエーテル、エチレングリコールモノセチルエーテル（２２５℃）、ジエチレング
リコールモノセチルエーテル等が例示される。スルファニル基（－ＳＨ）、スルフィド型
のスルファンジイル基（－Ｓ－）等の置換基を有する化合物としては、デカンチオール（
１９０℃）、ドデカンチオール（２０５℃）、デトラデカンチオール（２２０℃）、トリ
メチルベンジルメルカプタン、ブチルベンジルメルカプタン、ヘキシルサルファイド等が
例示される。なお、括弧内の数字は、上述した測定条件で測定した気化温度である。
【００２１】
　これらの分散剤のうち、本発明においては、これらの分散剤から第１分散剤および第２
分散剤を適宜選択して（組み合わせて）用いることができる。
【００２２】
　例えば、焼成温度が１５０℃であれば、ベンジルアミンとオクチルアミンとの組み合わ
せ、ベンジルアミンとデシルアミンとの組み合わせ、ベンジルアミンとドデシルアミンと
の組み合わせ等が例示される。焼成温度が１８０℃であれば、デシルアミンとテトラデシ
ルアミンとの組み合わせ、オクチルアミンとテトラデシルアミンとの組み合わせ、オクチ
ルアミンとドデカン酸との組み合わせ等が例示される。焼成温度が１９０℃であれば、ド
デシルアミンとドデカン酸との組み合わせ、ドデシルアミンとテトラデシルアミンとの組
み合わせ等が例示される。焼成温度が１９５℃であれば、テトラデシルアミンとドデカン
酸との組み合わせ、テトラデシルアミンとヘキサデシルアミンとの組み合わせ等が例示さ
れる。焼成温度が２００℃であれば、ドデシルアミンとオクタデシルアミンとの組み合わ
せ、ドデシルアミンとメチルオクタデシルアミンとの組み合わせ、テトラデシルアミンと
ジメチルオクタデシルアミンとの組み合わせ、ドデシルアミンとドデカンチオールとの組
み合わせ等が例示される。焼成温度が２１０℃であれば、ヘキサデシルアミンとジメチル
オクタデシルアミンとの組み合わせ、ドデカン酸とテトラデカンチオールとの組み合わせ
、ヘキサデシルアミンとテトラデカンチオールとの組み合わせ等が例示される。
【００２３】
　また、本発明においては、焼成温度と第１分散剤の気化温度との差は２５℃以内である
ことが好ましく、同様に、焼成温度と第２分散剤の気化温度との差も２５℃以内であるこ
とが好ましい。さらに、第１分散剤と第２分散剤との気化温度の差は３０℃以内であるこ
とが好ましい。
【００２４】
　このような分散剤による金属含有微粒子の表面被覆は、金属含有微粒子１００質量部に
対して、分散剤が合計で２～１００質量部、好ましくは２～２０質量部となるように添加
させることによって行われることが好ましい。上記範囲であれば、得られる金属含有微粒
子の分散安定性が良好となるため好ましい。
【００２５】
　具体的には、本発明の微粒子分散液の製造方法や後述する実施例にも示すように、湿式
法を利用した還元により生じた金属含有微粒子と、分散剤を溶解させた非水溶性の有機性
液体とを共存下で撹拌することで、金属含有微粒子の表面を分散剤で被覆する方法が好適
に例示されるが、いわゆる乾式法を利用したものであってもよい。
【００２６】
　なお、用いる分散剤における、第１分散剤および第２分散剤の割合（仕込み質量比）は
、分散剤の合計仕込み質量に対して、第１分散剤が６０～９５質量％、好ましくは７０～
９０質量％であることが好ましい。
【００２７】
　このような分散剤により表面被覆された本発明の金属含有微粒子は、平均粒子径が１～
１００ｎｍ程度となり、該金属含有微粒子が分散した微粒子分散液を１月間もの間室温で
放置しておいても、凝集するようなことはなく、すなわち分散安定性を良好に維持し、コ
ロイド状態で安定に存在することができる。
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【００２８】
　本発明において、平均粒子径は、透過型電子顕微鏡（ＴＥＭ）または走査型電子顕微鏡
（ＳＥＭ）を使用して得られる。なお、微粒子の粒子径とは、観測される１次粒子の粒子
直径のことをいい、平均粒子径は、観測された微粒子のうち、無作為に抽出した１００個
の微粒子の粒子径の平均値をとったもので定義する。
【００２９】
　また、本発明の金属含有微粒子は、焼成により、表面を被覆している分散剤が解離され
、分散剤解離後の金属含有微粒子同士が融着してバルク体を形成することができる。これ
により、後述する本発明の導電性金属含有材料が導電性および耐熱性を示すことになる。
【００３０】
　本発明の第２の態様に係る微粒子分散液は、上述した本発明の第１の態様に係る金属含
有微粒子が、非水溶性の有機性液体中に分散している微粒子分散液である。
【００３１】
　ここで、上記有機性液体は、上記金属含有微粒子の表面を被覆する分散剤と親和性の良
好な極性の低いものが好ましい。また、後述する本発明の導電性金属含有材料を形成する
際にも、塗布後の加熱により比較的速やかに蒸発し、熱分解を起こさない熱的安定性を有
するものが好ましい。
【００３２】
　このような有機性液体としては、具体的には、例えば、ヘキサン、ヘプタン、オクタン
、デカン、ドデカン、テトラデカン、ドデセン、テトラデセン、シクロヘキサン、エチル
シクロヘキサン、ブチルシクロヘキサン、シクロオクタン、テルピネオール、ヘキサノー
ル、オクタノール、シクロヘキサノール、トルエン、キシレン、エチルベンゼン、メシチ
レン、ブチルベンゼン、アルファテルペン、ガンマテルペン、リモネン、ＡＦソルベント
（商品名、新日本石油製）等が挙げられる。これらを１種単独で用いてもよく、２種以上
を併用してもよい。
【００３３】
　また、本発明の微粒子分散液は、その用途により適宜選択されるため特に限定されない
が、上記金属含有微粒子１００質量部に対して、有機性液体を２０～５００質量部添加さ
せたものが好ましく、２０～２００質量部添加させたものがより好ましい。すなわち、本
発明の微粒子分散液における上記金属含有微粒子の濃度は、上記有機性液体に対して１５
～８０質量％であることが好ましく、３０～８０質量％であることがより好ましい。
【００３４】
　金属微粒子の濃度がこの範囲であれば、得られる微粒子分散液を塗布し、焼成して得ら
れる本発明の導電性金属含有材料の導電性を十分に確保することができる。また、得られ
る微粒子分散液の粘度、表面張力等の特性が良好となり、塗布しやすくなるため好ましい
。
【００３５】
　さらに、本発明の微粒子分散液には、必要に応じて、添加剤（例えば、可塑剤剤、増粘
剤など）、有機バインダ等を添加することができる。
【００３６】
　本発明の微粒子分散液の用途は、特に限定されないが、インクジェット印刷法にインク
として用いることにより、プリント配線等の回路パターンの形成および修復、半導体パッ
ケージ内の層間配線の形成、プリント配線板と電子部品との接合が低温で可能となり、形
成される材料も優れた導電性を有することから極めて有用である。
【００３７】
　本発明の第３の態様（１）に係る微粒子分散液の製造方法は、上述した本発明の第２の
態様に係る微粒子分散液を製造する製造方法であって、水溶性の金属含有化合物に水を添
加して金属イオンを含有する水溶液を得る工程と、該水溶液に、上記第１分散剤および第
２分散剤を溶解させた非水溶性の有機性液体を添加する工程と、該有機性液体添加後に、
撹拌させながら還元剤を添加することで、該金属イオンを還元し、上記第１分散剤および
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第２分散剤で表面被覆された金属含有微粒子を生成する工程と、を具備する微粒子分散液
の製造方法である。
【００３８】
　本発明の金属含有微粒子を生成させる際、金属イオンを含有する水溶液からなる水層と
、上記第１分散剤および第２分散剤および有機性液体からなる油層とを撹拌することによ
り、水分と油分の懸濁液（エマルジョン）を形成させる。この懸濁液の水分中において、
別添加する還元剤により金属イオンが還元され、表面が被覆される前の状態の金属含有微
粒子が得られる。得られた微粒子は、油分中に溶解している上記第１分散剤および第２分
散剤により直ちに表面を覆われることで、該分散剤により表面被覆された本発明の金属含
有微粒子となり、油分中に取り込まれて安定化すると考えられている。
【００３９】
　このようにして金属含有微粒子が生成した後、上記懸濁液を放置すると、水層と油層の
２層に分離する。分離した油層を回収することにより、非水溶性の有機性液体中に金属含
有微粒子が分散した微粒子分散液を得ることができる。
【００４０】
　この微粒子分散液は、そのままか、またはその他の添加剤（例えば、可塑剤、増粘剤な
ど）を適宜添加することにより、導電性金属含有材料を形成するためのいわゆるインクと
して使用することができる。
【００４１】
　本発明の微粒子分散液の製造方法で用いられる水溶性の金属含有化合物としては、具体
的には、硫酸銅、塩化銅、酢酸銅、臭化銅、ヨウ化銅、クエン酸銅、硝酸銅；酢酸銀、ク
エン酸銀、硝酸銀；塩化金酸ナトリウム、塩化金酸；臭化ニッケル、酢酸ニッケル、硝酸
ニッケル、塩化ニッケル；等が好適に例示される。
【００４２】
　また、上記金属含有化合物は、濃度が０．１～３０質量％となるように溶解させること
が好ましい。金属含有化合物を溶解させた水溶液、すなわち金属イオンを含有する水溶液
の濃度がこの範囲であれば、得られる金属含有微粒子の生成効率が良好となり、また、分
散安定性も良好となるため好ましい。
【００４３】
　本発明の微粒子分散液の製造方法において、例えば、上述したＣｕＨコロイドを得るた
めには、金属イオンを含有する水溶液のｐＨを３以下に調整することが好ましい。具体的
には、金属イオンを含有する水溶液に酸を添加することが好ましい。
【００４４】
　ｐＨを３以下に調整するために添加される酸としては、具体的には、例えば、クエン酸
、マロン酸、マレイン酸、フタル酸、酢酸、プロピオン酸、硫酸、硝酸、塩酸等が挙げら
れる。ｐＨを３以下にすることにより、水溶液中の金属イオンが、その後に添加される還
元剤の作用により金属含有微粒子として得られやすくなる。
【００４５】
　還元剤としては、大きな還元作用があることから金属水素化物が好ましい。具体的には
、例えば、水素化リチウム、水素化カリウム、水素化カルシウム、水素化リチウムアルミ
ニウム、水素化ホウ素リチウム、水素化ホウ素ナトリウム、ヒドラジン、ジメチルアミン
ボラン等が挙げられる。これらのうち、水素化リチウムアルミニウム、水素化ホウ素リチ
ウム、水素化ホウ素ナトリウムが、還元速度や安全性に優れるため好ましい。
【００４６】
　また、還元剤は、金属イオンに対して、１．５～１０倍のモル当量となるように添加す
ることが好ましい。還元剤の添加量がこの範囲であれば、還元作用が十分となり、得られ
る金属含有微粒子の分散安定性も良好となるため好ましい。
【００４７】
　一方、本発明の微粒子分散液は、クエン酸イオンおよび第二鉄イオンを含有する水溶液
を得る工程と、該水溶液に、金、銀、白金、パラジウム、タングステン、タンタル、ビス



(9) JP 4973186 B2 2012.7.11

10

20

30

40

50

マス、鉛、インジウム、スズ、チタンおよびアルミニウムからなる群より選択される一種
以上の金属の金属イオンを含有する水溶液を、撹拌させながら添加することで、該金属イ
オンを還元し、金属含有微粒子を得る工程と、該金属含有微粒子を含む液に、上記第１分
散剤および第２分散剤を溶解させた非水溶性の有機性液体を撹拌させながら添加すること
で、上記第１分散剤および第２分散剤で表面被覆された金属含有微粒子を生成する工程と
、を具備する製造方法（本発明の第３の態様（２））により製造してもよい。
【００４８】
　本発明の第４の態様に係る導電性金属含有材料は、上述した本発明の第２の態様に係る
微粒子分散液を被塗布物に塗布した後、１５０～２１０℃の焼成温度で焼成することによ
り形成される、体積抵抗率が６０μΩｃｍ以下好ましくは４０μΩｃｍ以下、より好まし
くは２０μΩｃｍ以下、特に好ましくは１０μΩｃｍ以下の導電性金属含有材料である。
【００４９】
　本発明において、体積抵抗率は、四探針式抵抗計を用いて測定した抵抗値と、触針式表
面形状測定器を用いて測定した膜厚とから算出した値である。
【００５０】
　ここで、微粒子分散液を塗布する方法としては、従来公知の方法を用いることができる
。具体的には、例えば、インクジェット印刷、スクリーン印刷、ロールコータ、エアナイ
フコータ、ブレードコータ、バーコータ、グラビアコータ、ダイコータ、スプレーコータ
、スライドコータ等が挙げられる。これらのうち、インクジェット印刷による塗布が、微
細化への対応や印刷パターンの変更が容易であるため好ましい。
【００５１】
　また、インクジェット印刷による塗布では、インク吐出孔は２０μｍ程度であり、イン
ク液滴径は、吐出後空間飛翔時に変化し、被着布体に着弾した後、被着布体上で広がるこ
とが好ましい。吐出直後のインクの径は、吐出孔径程度であるが、被着布体着弾後には、
５～１００μｍ程度まで変化する。したがって、本発明の微粒子分散液をインクとして用
いる場合、インク中の微粒子の会合体は、インク粘性等に影響を与えない限り大きくして
もよく、会合凝集径としては２μｍ程度であってもよい。
【００５２】
　上記微粒子分散液を塗布する被塗布物は特に限定されず、その具体例としては、ガラス
板、エポキシなどの樹脂基板等が挙げられる。
【００５３】
　焼成温度で焼成とは、上述したように、１５０～２１０℃の焼成温度で被塗布物に塗布
した微粒子分散液を焼成することである。これにより、微粒子分散液中の金属含有微粒子
が融着してバルク体を形成し、体積抵抗率が６０μΩｃｍ以下の導電性金属含有材料が形
成される。
【００５４】
　本発明の導電性金属含有材料の体積抵抗率が低減する理由は詳細には明らかではないが
、発明者らは、以下のように考えている。
　第１に、単一の分散剤または複数の分散剤の全ての気化温度が焼成温度よりも高い場合
は、焼成によっても十分に金属含有微粒子表面から分散剤を解離することができず、焼成
により金属含有微粒子が融着する際に界面に分散剤が残存し、導電阻害となって体積抵抗
率が高くなると考えられる。第２に、単一の分散剤または複数の分散剤の全ての気化温度
が焼成温度よりも低い場合は、焼成によって金属含有微粒子表面から分散剤が解離してし
まうことから導電阻害性の観点からは好ましい。しかし、融着の開始が金属含有微粒子の
熱振動による効果しか期待できないことから、金属含有微粒子間の融着は進行しにくくな
り、それにより体積抵抗率が高くなると考えられる。
【００５５】
　これに対し、本発明においては、焼成温度と関連付けた気化温度を有する複数の分散剤
によって表面被覆しており、多量に存する気化温度の低い分散剤（第１分散剤）は、室温
付近では分散安定性に寄与するが焼成前には気化するため導電阻害とならない。これに対
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し、少量存する気化温度の高い分散剤（第２分散剤）は、金属含有微粒子表面で表面張力
等の効果により金属微粒子同士を近接させ、金属含有微粒子間の融着を促進させることが
できるため体積抵抗率が低減したと考えられる。なお、少量存する気化温度の高い分散剤
は、焼成後において殆ど残存していないことから、金属微粒子同士を近接させつつ、多量
に存する気化温度の低い分散剤とともに気化（共沸）していると考えられる。
【００５６】
　本発明の導電性金属含有材料の導電性をより向上させる目的で、焼成以外に、さらに加
熱、紫外線照射、Ｘ線照射、電子線照射等をしてもよい。
　加熱としては、具体的には、例えば、温風加熱、熱輻射等が挙げられる。
　紫外線照射としては、具体的には、例えば、２５４ｎｍを主波長とする低圧ＵＶランプ
や３６５ｎｍを主波長とする高圧ＵＶランプ等を用いることができる。
【実施例】
【００５７】
　以下に、実施例を用いて本発明をより詳細に説明する。ただし、本発明はこれらの実施
例に限定されるものではない。
　なお、気化温度は、熱重量分析装置（型式：Ｈ－９０００、島津製作所製）を用いて以
下の測定条件により測定した。体積抵抗率は、四探針式抵抗計（型式：ＬｏｒｅｓｔａＩ
ＰＭＣＰ－Ｔ２５０、三菱油化社製）を用いて測定した抵抗値と、触針式表面形状測定器
（型式：Ｄｅｋｔａｋ６Ｍ、ｖｅｅｃｏ社製）を用いて測定した膜厚とから算出した。
　［測定条件］
　・測定開始温度：２５℃
　・昇温速度：１０℃／分
　・雰囲気：窒素中（流量：２０ｍＬ／分）
　・仕込み重量：１０ｍｇ
　・使用セル：アルミニウム製（５μＬ）
【００５８】
　（実施例１－１から１－９、比較例１－１１から１－１９、参考例１－２１から１－２
４：ＣｕＨコロイド）
　ガラス容器内において、塩化銅（ＩＩ）二水和物５ｇを蒸留水１５０ｇで溶解して水溶
液を得た。この水溶液に、４０％クエン酸水溶液９０ｇ（質量換算濃度、以下全て同様。
）を添加し、さらにドデシルアミン０．０８ｇとメチルオクタデシルアミン０．０２ｇと
をキシレン１０ｇに溶解させた溶液を添加した。添加後の溶液を激しく撹拌しながら、３
％水素化ホウ素ナトリウム水溶液１５０ｇをゆっくり滴下した。滴下終了後、１時間静置
して、水層と油層に分離させた後、油層のみを回収することで、ＣｕＨコロイドが分散し
た黒色の微粒子分散液が得られた。
【００５９】
　得られた微粒子分散液をガラス板に塗布し、乾燥させた後、形成された堆積物を、窒素
雰囲気中で、２００℃で１時間焼成したところ、光沢のある金属銅色の金属膜が形成され
た。この金属膜の体積抵抗率を測定したところ、５μΩｃｍであった。なお、ドデシルア
ミンの気化温度は１８０℃であり、メチルオクタデシルアミンの気化温度は２１０℃であ
った。
【００６０】
　同様にして、ドデシルアミンの代わりに分散剤１を用い、メチルオクタデシルアミンの
代わりに分散剤２を用いて微粒子分散液を調製し、所定の焼成温度で１時間焼成して金属
膜を形成し体積抵抗率を測定した。その結果、分散剤１および２ならびに焼成温度を下記
表１（その１）に示す。また、比較例として１種類の分散剤を用いた例、および、参考例
として２種類の分散剤を用いるが気化温度と焼成温度との関係から第４の態様における実
施例に該当しない例について、実施例と同様に微粒子分散液を調製し、金属膜の体積抵抗
率を測定した。その結果を下記表１（その２）および表１（その３）に示す。なお、下記
表１（その２）および表１（その３）中、「×」は、測定不能を表す。
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【００６１】
【表１】

【００６２】
【表２】

【００６３】
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【表３】

【００６４】
　（比較例１－１９）
　ドデシルアミン０．０８ｇとメチルオクタデシルアミン０．０２ｇの代わりに、プロピ
ルアミン（気化温度：４０℃）を０．１ｇ用いた以外は実施例１－１と同様の方法により
微粒子分散液を調製した。
【００６５】
　このようにして調製した実施例１－１から１－９、比較例１－１１から１－１９、参考
例１－２１から１－２４の各微粒子分散液を、窒素中・室温下で１月間静置した。その結
果、実施例１－１から１－９、比較例１－１１から１－１８、参考例１－２１から１－２
４で調製した微粒子分散液は、黒色のままであった。これに対し、比較例１－１９で調製
した微粒子分散液は、微粒子が凝集をおこして沈殿し、上澄み液の色が透明となった。こ
れにより、実施例１－１から１－９、比較例１－１１から１－１８、参考例１－２１から
１－２４で調製した微粒子分散液は、分散剤により金属含有微粒子が表面被覆されている
と推測することができ、優れた分散安定性を有していることを確認することができた。
【００６６】
　また、上記表１に示す結果から、実施例１－１から１－９で調製した微粒子分散液は、
焼成により体積抵抗率の低い金属膜を形成できることを確認した。
【００６７】
　（実施例２－１から２－９、比較例２－１１から２－１９、参考例２－２１から２－２
４：Ａｇコロイド）
　ガラス容器内において、クエン酸ナトリウム二水和物１４ｇと硫化鉄（ＩＩ）七水和物
１０ｇを蒸留水６０ｇで溶解して水溶液を得た。この水溶液に、１０％硝酸銀水溶液２５
ｇ（質量換算濃度、以下全て同様。）を添加し、生成した沈殿物を遠心分離した後、１ｋ
ｇの蒸留水に分散させた。次に、この溶液２５ｇに、ドデシルアミン０．０４ｇとメチル
オクタデシルアミン０．０１ｇとをシクロヘキサン２．５ｇに溶解させた溶液を添加し、
１時間撹拌した。添加後の溶液を撹拌しながら、さらに塩化ナトリウム２．５ｇを添加し
た。その後、１時間静置して、水層と油層に分離させた後、油層のみを回収することで、
Ａｇコロイドが分散した黒色の微粒子分散液が得られた。
【００６８】
　得られた微粒子分散液をガラス板に塗布し、乾燥させた後、形成された堆積物を、窒素
雰囲気中で、２００℃で１時間焼成したところ、光沢のある金属銀色の金属膜が形成され
た。この金属膜の体積抵抗率を測定したところ、５μΩｃｍであった。
【００６９】
　同様にして、ドデシルアミンの代わりに分散剤１を用い、メチルオクタデシルアミンの
代わりに分散剤２を用いて微粒子分散液を調製し、所定の焼成温度で１時間焼成して金属
膜を形成し体積抵抗率を測定した。その結果、分散剤１および２ならびに焼成温度を下記
表２（その１）に示す。また、比較例として１種類の分散剤を用いた例、および、参考例
として２種類の分散剤を用いるが気化温度と焼成温度との関係から第４の態様における実
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施例に該当しない例について、実施例と同様に微粒子分散液を調製し、金属膜の体積抵抗
率を測定した。その結果を下記表２（その２）および表２（その３）に示す。なお、下記
表２（その２）および表２（その３）中、「×」は、測定不能を表す。
【００７０】
【表４】

【００７１】
【表５】

【００７２】
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【表６】

【００７３】
　（比較例２－１９）
　ドデシルアミン０．０４ｇとメチルオクタデシルアミン０．０１ｇの代わりに、プロピ
ルアミンを０．０５ｇ用いた以外は実施例２－１と同様の方法により微粒子分散液を調製
した。
【００７４】
　このようにして調製した実施例２－１から２－９、比較例２－１１から２－１９、参考
例２－２１から２－２４の各微粒子分散液を、窒素中・室温下で１月間静置した。その結
果、実施例２－１から２－９、比較例２－１１から２－１８、参考例２－２１から２－２
４で調製した微粒子分散液は、黒色のままであった。これに対し、比較例２－１９で調整
した微粒子分散液は、微粒子が凝集をおこして沈殿し、上澄み液の色が透明となった。こ
れにより、実施例２－１から２－９、比較例２－１１から２－１８、参考例２－２１から
２－２４で調製した微粒子分散液は、分散剤により金属含有微粒子が表面被覆されている
と推測することができ、優れた分散安定性を有していることを確認することができた。
　また、上記表２に示す結果から、実施例２－１から２－９で調製した微粒子分散液は、
焼成により体積抵抗率の低い金属膜を形成できることを確認した。
【００７５】
　（実施例３－１から３－９、比較例３－１１から３－１９、参考例３－２１から３－２
４：Ａｕコロイド）
　ガラス容器内において、塩化金（ＩＩＩ）酸１．５ｇを蒸留水１５０ｇで溶解して水溶
液を得た。この水溶液を加熱し沸騰させながら、１％クエン酸水溶液３ｇ（質量換算濃度
、以下全て同様。）を添加した。９０秒後、液色は赤色に変色した。次に、この溶液１５
０ｇに、ドデシルアミン０．０４ｇとメチルオクタデシルアミン０．０１ｇとをｎ－オク
タン５ｇに溶解させた溶液を添加し、１時間撹拌した。添加後の溶液を撹拌しながら、さ
らに塩化ナトリウム２．５ｇを添加した。その後、１時間静置して、水層と油層に分離さ
せた後、油層のみを回収することで、Ａｕコロイドが分散した黒赤色の微粒子分散液が得
られた。
【００７６】
　得られた微粒子分散液をガラス板に塗布し、乾燥させた後、形成された堆積物を、窒素
雰囲気中で、２００℃で１時間焼成したところ、光沢のある金属金色の金属膜が形成され
た。この金属膜の体積抵抗率を測定したところ、６μΩｃｍであった。
【００７７】
　同様にして、ドデシルアミンの代わりに分散剤１を用い、メチルオクタデシルアミンの
代わりに分散剤２を用いて微粒子分散液を調製し、所定の焼成温度で１時間焼成して金属
膜を形成し体積抵抗率を測定した。その結果、分散剤１および２ならびに焼成温度を下記
表３（その１）に示す。また、比較例として１種類の分散剤を用いた例、および、参考例
として２種類の分散剤を用いるが気化温度と焼成温度との関係から第４の態様における実
施例に該当しない例について、実施例と同様に微粒子分散液を調製し、金属膜の体積抵抗
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率を測定した。その結果を下記表３（その２）および表３（その３）に示す。なお、下記
表３（その２）および表３（その３）中、「×」は、測定不能を表す。
【００７８】
【表７】

【００７９】
【表８】

【００８０】
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【表９】

【００８１】
　（比較例３－１９）
　ドデシルアミン０．０４ｇとメチルオクタデシルアミン０．０１ｇの代わりに、プロピ
ルアミンを０．０５ｇ用いた以外は実施例３－１と同様の方法により微粒子分散液を調製
した。
【００８２】
　このようにして調製した実施例３－１から３－９、比較例３－１１から３－１９、参考
例３－２１から３－２４の各微粒子分散液を、窒素中・室温下で１月間静置した。その結
果、実施例３－１から３－９、比較例３－１１から３－１８、参考例３－２１から３－２
４で調製した微粒子分散液は、黒色のままであった。これに対し、比較例３－１９で調整
した微粒子分散液は、微粒子が凝集をおこして沈殿し、上澄み液の色が透明となった。こ
れにより、実施例３－１から３－９、比較例３－１１から３－１８、参考例３－２１から
３－２４で調製した微粒子分散液は、分散剤により金属含有微粒子が表面被覆されている
と推測することができ、優れた分散安定性を有していることを確認することができた。
　また、上記表３に示す結果から、実施例３－１から３－９で調製した微粒子分散液は、
焼成により体積抵抗率の低い金属膜を形成できることを確認した。
【００８３】
　（実施例４－１から４－９、比較例４－１１から４－１９、参考例４－２１から４－２
４：Ｎｉコロイド）
　ガラス容器内において、塩化ニッケル（ＩＩ）二水和物５ｇを蒸留水１５０ｇで溶解し
て水溶液を得た。この水溶液に、４０％クエン酸水溶液９０ｇ（質量換算濃度、以下全て
同様。）を添加し、さらにドデシルアミン０．０８ｇとメチルオクタデシルアミン０．０
２ｇとをｎ－ヘキサン１０ｇに溶解させた溶液を添加した。添加後の溶液を激しく撹拌し
ながら、３％水素化ホウ素ナトリウム水溶液１５０ｇをゆっくり滴下した。滴下終了後、
１時間静置して、水層と油層に分離させた後、油層のみを回収することで、Ｎｉコロイド
が分散した黒色の微粒子分散液が得られた。
【００８４】
　得られた微粒子分散液をガラス板に塗布し、乾燥させた後、形成された堆積物を、窒素
雰囲気中で、２００℃で１時間焼成したところ、灰色の金属膜が形成された。この金属膜
の体積抵抗率を測定したところ、２３μΩｃｍであった。
【００８５】
　同様にして、ドデシルアミンの代わりに分散剤１を用い、メチルオクタデシルアミンの
代わりに分散剤２を用いて微粒子分散液を調製し、所定の焼成温度で１時間焼成して金属
膜を形成し体積抵抗率を測定した。その結果、分散剤１および２ならびに焼成温度を下記
表４（その１）に示す。また、比較例として１種類の分散剤を用いた例、および、参考例
として２種類の分散剤を用いるが気化温度と焼成温度との関係から第４の態様における実
施例に該当しない例について、実施例と同様に微粒子分散液を調製し、金属膜の体積抵抗
率を測定した。その結果を下記表４（その２）および表４（その３）に示す。なお、下記
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表４（その２）および表４（その３）中、「×」は、測定不能を表す。
【００８６】
【表１０】

【００８７】
【表１１】

【００８８】
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【表１２】

【００８９】
　（比較例４－１９）
　ドデシルアミン０．０８ｇとメチルオクタデシルアミン０．０２ｇの代わりに、プロピ
ルアミン（気化温度：４０℃）を０．１ｇ用いた以外は実施例４－１と同様の方法により
微粒子分散液を調製した。
【００９０】
　このようにして調製した実施例４－１から４－９、比較例４－１１から４－１９、参考
例４－２１から４－２４の各微粒子分散液を、窒素中・室温下で１月間静置した。その結
果、実施例４－１から４－９、比較例４－１１から４－１８、参考例４－２１から４－２
４で調製した微粒子分散液は、黒色のままであった。これに対し、比較例４－１９で調整
した微粒子分散液は、微粒子が凝集をおこして沈殿し、上澄み液の色が透明となった。こ
れにより、実施例４－１から４－９、比較例４－１１から４－１８、参考例４－２１から
４－２４で調製した微粒子分散液は、分散剤により金属含有微粒子が表面被覆されている
と推測することができ、優れた分散安定性を有していることを確認することができた。
　また、上記表４に示す結果から、実施例４－１から４－９で調製した微粒子分散液は、
焼成により体積抵抗率の低い金属膜を形成できることを確認した。
【００９１】
　（実施例５－１から５－９、比較例５－１１から５－１９、参考例５－２１から５－２
４：ＣｕＨコロイド）
　ガラス容器内において、塩化銅（ＩＩ）二水和物５ｇを蒸留水１５０ｇで溶解して水溶
液を得た。この水溶液に、４０％クエン酸水溶液９０ｇ（質量換算濃度、以下全て同様。
）を添加し、さらにドデシルアミン０．０８ｇとメチルオクタデシルアミン０．０２ｇと
をトルエン１０ｇに溶解させた溶液を添加した。添加後の溶液を激しく撹拌しながら、３
％水素化ホウ素ナトリウム水溶液１５０ｇをゆっくり滴下した。滴下終了後、１時間静置
して、水層と油層に分離させた後、油層のみを回収することで、ＣｕＨコロイドが分散し
た黒色の微粒子分散液が得られた。
【００９２】
　得られた微粒子分散液にＡＦソルベント（新日本石油製）１０ｇを添加し、室温下で真
空ポンプを用いて減圧にすることによりトルエンを気化させて溶媒置換を行った。
　このようにして得られたＡＦソルベントを分散媒とした微粒子分散液をガラス板に塗布
し、乾燥させた後、形成された堆積物を、窒素雰囲気中で、２００℃で１時間焼成したと
ころ、光沢のある金属銅色の金属膜が形成された。この金属膜の体積抵抗率を測定したと
ころ、７μΩｃｍであった。
【００９３】
　同様にして、ドデシルアミンの代わりに分散剤１を用い、メチルオクタデシルアミンの
代わりに分散剤２を用いて微粒子分散液を調製し、所定の焼成温度で１時間焼成して金属
膜を形成し体積抵抗率を測定した。その結果、分散剤１および２ならびに焼成温度を下記
表１３に示す。また、比較例として１種類の分散剤を用いた例、および、参考例として２
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種類の分散剤を用いるが気化温度と焼成温度との関係から第４の態様における実施例に該
当しない例について、実施例と同様に微粒子分散液を調製し、金属膜の体積抵抗率を測定
した。その結果を下記表１４および表１５に示す。なお、下記表１４および表１５中、「
×」は、測定不能を表す。
【００９４】
【表１３】

【００９５】
【表１４】
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【００９６】
【表１５】

【００９７】
　（比較例５－１９）
　ドデシルアミン０．０８ｇとメチルオクタデシルアミン０．０２ｇの代わりに、プロピ
ルアミンを０．１ｇ用いた以外は実施例５－１と同様の方法により微粒子分散液を調製し
た。
【００９８】
　このようにして調製した実施例５－１から５－９、比較例５－１１から５－１９、参考
例５－２１から５－２４の各微粒子分散液を、窒素中・室温下で１月間静置した。その結
果、実施例５－１から５－９、比較例５－１１から５－１８、参考例５－２１から５－２
４で調製した微粒子分散液は、黒色のままであった。これに対し、比較例５－１９で調製
した微粒子分散液は、微粒子が凝集をおこして沈殿し、上澄み液の色が透明となった。こ
れにより、実施例５－１から５－９、比較例５－１１から５－１８、参考例５－２１から
５－２４で調製した微粒子分散液は、分散剤により金属含有微粒子が表面被覆されている
と推測することができ、優れた分散安定性を有していることを確認することができた。
【００９９】
　また、上記表１３に示す結果から、実施例５－１から５－９で調製した微粒子分散液は
、焼成により体積抵抗率の低い金属膜を形成できることを確認した。
【０１００】
　上記表１～１５に示す結果から分かるように、焼成温度以下で気化する分散剤と焼成温
度以上で気化する分散剤とで表面被覆された金属含有微粒子（ＣｕＨコロイド、Ａｇコロ
イド、Ａｕコロイド、Ｎｉコロイド）が分散した微粒子分散液を用いて形成した金属膜は
、体積抵抗率が著しく低くなることが分かった。
 
　なお、本出願の優先権主張の基礎となる日本特許願２００４－６８０６５号（２００４
年３月１０日に日本特許庁に出願）の全明細書の内容をここに引用し、本発明の明細書の
開示として、取り入れるものである。
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