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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　下記化学式１で表わされるアルキルシランポリオールであり、下記化学式２で表わされ
るアルキルアルコキシシランをさらに含むことを特徴とする金属酸化物粒子の表面改質剤
。
　　化学式１：ＲＲ１Ｓｉ（ＯＨ）２

　　化学式２：Ｒ３Ｓｉ（ＯＲ２）３

化学式１中、ＲはＣ３－８の環式飽和または不飽和アルキル基で、前記環式アルキル基は
水素原子、及びＣ１－６アルキルの中から選択された置換基に置換することができ、Ｒ１

はＯＨまたはＳｉＲ（ＯＨ）２基であり、
化学式２中、Ｒ２はＣ１－６のアルキル基であり、Ｒ３は３－（グリシドキシ）プロピル
、２－（３，４－エポキシシクロヘキシル）エチル、３，３，３－トリフルオロプロピル
、３－［３－（トリエトキシシリル）プロピルテトラチオ］プロピル、３－［３－（トリ
メトキシシリル）プロピルテトラチオ］プロピル、３－［３－（トリエトキシシリル）プ
ロピルジチオ］プロピル、３－［３－（トリメトキシシリル）プロピルジチオ］プロピル
、３－アミノプロピル、Ｎ－（２－アミノエチル）－３－アミノプロピル、３－アクリロ
キシプロピル、３－メタアクリロキシプロピル、２－シアノエチル、３－シアノプロピル
、３－イソシアネートプロピル、３－メルカプトプロピル、３－（メタアクリロキシ）プ
ロピル、ＣＦ３（ＣＦ２）ｎＣＨ２ＣＨ２（ここで、ｎは０ないし１０の整数）、２－（
３－ヘキセニル）エチル、または末端アルケニル基である。
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【請求項２】
　前記化学式１中のＲが、シクロペンチル、シクロヘキサニル、シクロペンテン－１－イ
ル、シクロペンテン－２－イル、シクロペンテン－３－イル、シクロヘキセン－１－イル
、シクロヘキセン－２－イル、シクロヘキセン－３－イル、３－メチル－シクロヘキセン
－３－イル、４－メチル－シクロヘキセン－３－イル、３，４－ジメチル－シクロヘキセ
ン－３－イルの中から選択されたものであることを特徴とする、請求項１に記載の表面改
質剤。
【請求項３】
　前記化学式１で表わされるアルキルシランポリオールが、シクロペンチルシラントリオ
ール、シクロヘキサニルシラントリオール、シクロペンテン－１－イルシラントリオール
、シクロペンテン－２－イルシラントリオール、シクロペンテン－３－イルシラントリオ
ール、シクロヘキセン－１－イルシラントリオール、シクロヘキセン－２－イルシラント
リオール、シクロヘキセン－３－イルシラントリオール、３－メチル－シクロヘキセン－
３－イルシラントリオール、４－メチル－シクロヘキセン－３－イルシラントリオール、
３，４－ジメチル－シクロヘキセン－３－イルシラントリオール、１，２－ジシクロヘキ
シル－１，１，２，２－テトラヒドロキシジシラン、１，２－ビス（シクロヘキセン－３
－イル）－１，１，２，２－テトラヒドロキシジシラン、１，２－ビス（３－メチル－シ
クロヘキセン－３－イル）－１，１，２，２－テトラヒドロキシジシラン、１，２－ビス
（４－メチル－シクロヘキセン－３－イル）－１，１，２，２－テトラヒドロキシジシラ
ン、１，２－ビス（３，４－ジメチル－シクロヘキセン－３－イル）－１，１，２，２－
テトラヒドロキシジシランの中から選択されたものであることを特徴とする、請求項１に
記載の表面改質剤。
【請求項４】
　前記化学式２で表わされるアルキルアルコキシシランが、３－グリシドキシプロピルト
リエトキシシラン、３－グリシドキシプロピルトリメトキシシラン、２－（３，４－エポ
キシシクロヘキシル）エチルトリエトキシシラン、２－（３，４－エポキシシクロヘキシ
ル）エチルトリメトキシシラン、３，３，３－トリフルオロプロピルトリエトキシシラン
、３，３，３－トリフルオロプロピルトリメトキシシラン、ビス（３－トリエトキシシリ
ルプロピル）テトラスルフィド、ビス（３－トリメトキシシリルプロピル）テトラスルフ
ィド、ビス（３－トリエトキシシリルプロピル）ジスルフィド、ビス（３－トリメトキシ
シリルプロピル）ジスルフィド、ビス（３－トリエトキシシリルプロピル）ジスルフィド
、 ビス（３－トリメトキシシリルプロピル）ジスルフィド、３－アミノプロピルトリエ
トキシシラン、３－アミノプロピルトリメトキシシラン、Ｎ－（２－アミノエチル）－３
－アミノプロピルトリメトキシシラン、Ｎ－（２－アミノエチル）－３－アミノプロピル
トリエトキシシラン、３－アクリロキシプロピルトリメトキシシラン、３－アクリロキシ
プロピルトリエトキシシラン、３－（メタアクリロキシ）プロピルトリエトキシシラン、
３－（メタアクリロキシ）プロピルトリメトキシシラン、２－シアノエチルトリエトキシ
シラン、２－シアノエチルトリメトキシシラン、３－シアノプロピルトリエトキシシラン
、３－シアノプロピルトリメトキシシラン、３－イソシアネートプロピルトリエトキシシ
ラン、３－イソシアネートプロピルトリメトキシシラン、３－メルカプトプロピルトリエ
トキシシラン、３－メルカプトプロピルトリメトキシシラン、ＣＦ３（ＣＦ２）ｎＣＨ２

ＣＨ２－Ｓｉ（ＯＣＨ２ＣＨ３）３、ＣＦ３（ＣＦ２）ｎＣＨ２ＣＨ２－Ｓｉ（ＯＣＨ３

）３、２－（３－ヘキセニル）エチルトリエトキシシラン、２－（３－ヘキセニル）エチ
ルトリメトキシシラン、末端アルケニル基エトキシシランの中から選択されたものである
ことを特徴とする請求項１に記載の表面改質剤。
【請求項５】
　酢酸水溶液がさらに添加されることを特徴とする、請求項１ないし請求項４のいずれか
１項に記載の表面改質剤。
【請求項６】
　金属酸化物粉末と下記化学式１で表わされるアルキルシランポリオールを水及び炭素数
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１ないし６のアルコールの中から選択された溶媒に分散させる工程、
前記分散液から溶媒を蒸発させてアルキルシランポリオールがコーティングされた金属酸
化物粒子を得る工程、及び
前記コーティングされた金属酸化物粒子を１００℃ないし１３０℃で熱処理して粒子表面
にアルキルシランポリオールが化学的に結合された金属酸化物粒子を得る工程とを含んで
成り、
　前記溶媒に下記化学式２で表わされるアルキルアルコキシシランをさらに分散させるこ
とを特徴とする金属酸化物粒子の表面改質方法。
　　化学式１：ＲＲ１Ｓｉ（ＯＨ）２

　　化学式２：Ｒ３Ｓｉ（ＯＲ２）３

化学式１中、ＲはＣ３－８の環式飽和または不飽和アルキル基で、前記環式アルキル基は
水素原子、及びＣ１－６アルキルの中から選択された置換基で置換され得、Ｒ１はＯＨま
たはＳｉＲ（ＯＨ）２基であり、
化学式２中、Ｒ２はＣ１－６のアルキル基で、Ｒ３は３－（グリシドキシ）プロピル、２
－（３，４－エポキシシクロヘキシル）エチル、３，３，３－トリフルオロプロピル、３
－［３－（トリエトキシシリル）プロピルテトラチオ］プロピル、３－［３－（トリメト
キシシリル）プロピルテトラチオ］プロピル、３－［３－（トリエトキシシリル）プロピ
ルジチオ］プロピル、３－［３－（トリメトキシシリル）プロピルジチオ］プロピル、３
－アミノプロピル、Ｎ－（２－アミノエチル）－３－アミノプロピル、３－アクリロキシ
プロピル、３－メタアクリロキシプロピル、２－シアノエチル、３－シアノプロピル、３
－イソシアネートプロピル、３－メルカプトプロピル、３－（メタアクリロキシ）プロピ
ル、ＣＦ３（ＣＦ２）ｎＣＨ２ＣＨ２（ここで、ｎは０ないし１０の整数）、２－（３－
ヘキセニル）エチル、または末端アルケニル基である。
【請求項７】
　前記化学式１で表わされるアルキルシランポリオールが、シクロペンチルシラントリオ
ール、シクロヘキサニルシラントリオール、シクロペンテン－１－イルシラントリオール
、シクロペンテン－２－イルシラントリオール、シクロペンテン－３－イルシラントリオ
ール、シクロヘキセン－１－イルシラントリオール、シクロヘキセン－２－イルシラント
リオール、シクロヘキセン－３－イルシラントリオール、３－メチル－シクロヘキセン－
３－イルシラントリオール、４－メチル－シクロヘキセン－３－イルシラントリオール、
３，４－ジメチル－シクロヘキセン－３－イルシラントリオール、１，２－ジシクロヘキ
シル－１，１，２，２－テトラヒドロキシジシラン、１，２－ビス（シクロヘキセン－３
－イル）－１，１，２，２－テトラヒドロキシジシラン、１，２－ビス（３－メチル－シ
クロヘキセン－３－イル）－１，１，２，２－テトラヒドロキシジシラン、１，２－ビス
（４－メチル－シクロヘキセン－３－イル）－１，１，２，２－テトラヒドロキシジシラ
ン、１，２－ビス（３，４－ジメチル－シクロヘキセン－３－イル）－１，１，２，２－
テトラヒドロキシジシランの中から選択されることを特徴とする、請求項６に記載の方法
。
【請求項８】
　前記金属酸化物粉末が、シリカ、マイカ、タルク、酸化チタン、酸化ジルコニウム、酒
石酸化物、鉄酸化物、及び亜鉛酸化物の中から選択された金属酸化物であり、粒径が５ｎ
ｍないし１００μｍの範囲であることを特徴とする、請求項６に記載の方法。
【請求項９】
　前記化学式１で表わされるアルキルシランポリオールが、前記金属酸化物粉末に対して
 ０．１ないし３０重量％の範囲で使用されることを特徴とする、請求項６または請求項
８に記載の方法。
【請求項１０】
　前記化学式２で表わされるアルキルアルコキシシランが、前記金属酸化物粉末に対して
 ０．１ないし１０重量％の範囲で使用されることを特徴とする、請求項６または請求項
８に記載の方法。
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【請求項１１】
　酢酸水溶液をさらに添加することを特徴とする、請求項６ないし請求項８のいずれか１
項に記載の方法。
【請求項１２】
　前記酢酸水溶液は、１重量％の濃度のものを基準にする時、金属酸化物粉末重量に対し
て１ないし５重量％の範囲で添加されることを特徴とする、請求項１１に記載の方法。
 
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、金属酸化物粒子の表面改質剤及びそれを使用した金属酸化物粒子の表面改質
方法に関するもので、より詳細には、立体障害を付与することができる環式アルキル基を
含むアルキルシランポリオール単独またはアルキルアルコキシシランとの混合物からなる
表面改質剤と、金属酸化物粒子の親水性表面に前記の表面改質剤を化学的結合を通じてコ
ーティングして、または両性（疎水性及び親水性）そして反応性に改質する金属酸化物粒
子の表面改質方法に関するものである。
【背景技術】
【０００２】
　普通「材料」は、有機、無機そして金属の三種類に大きく区分される。最近は、各々の
材料が有する基本的な物性の外に短所を補って長所を極大化して相乗効果を付与するため
、有機・無機複合材料のようにハイブリッド化している。しかし、ハイブリッド化するに
おいて重要視されることの一つは、お互いに異なる材料の表面極性を調節する技術である
。実際、お互いに異なる成分を混ぜて物性向上を期待しようとすると、効果的な分散が必
須だからである。現在、そのために基質の表面を化学的または電気化学的に処理したり表
面コーティング及びカップリング剤処理した後、ハイブリッド化する技術開発が活発に進
行されている。
【０００３】
　その中で無機物は、他の材料に比較して広い温度範囲で耐熱性、耐寒性、電気絶縁性、
光学的特性、機械的特性などを有すると同時に、価格および競争力があるので関心がより
一層増大していて応用分野も非常に広い。特に、内部表面積が大きい多孔性特性を有する
ので、吸着剤や分離用カラム充填剤または触媒の担持体として広く使用されている。
【０００４】
　その外にも、酸化チタン（ＴｉＯ２）や酸化亜鉛（ＺｎＯ）などの無機物は、紫外線遮
蔽能力を有していて化粧品や電子素材に応用されたりする。しかし、化粧料配合時に油性
化粧料または汗や水でよく落ちない疎水性化粧料に配合する場合、効果的な分散が得られ
なくて粉体の特性が充分に発揮されない短所を有している。
【０００５】
　また、多く応用されている分野の一つが、タイヤ組成物である。最近、自動車に対する
環境汚染問題と関連してタイヤの回転抵抗を減少させて自動車の燃費効率を高めて水や雪
での制動力を増加させるための方法として、タイヤ製造時に添加物として加えるシリカの
表面改質に対する重要性が大きくなっている。しかし、無機物粒子であるシリカは、表面
がヒドロキシ基で構成されていて自体の凝集力のため悲極性のゴム複合材料によく分散し
ないので、今まではタイヤトレッドゴム組成時にシラン結合剤及びシリカ分散剤などを別
に加える方法が主に使用されてきた。しかし、シラン結合剤のみならずシリカ分散剤を別
途に添加しなければならず、表面処理後に溶媒であるアルコールと水を除去しなければな
らない問題があり、また加水分解条件でシラン結合剤自体の加水分解及び縮合反応などで
凝集する短所があった。
【０００６】
　半導体を保護するＥＭＣ（Ｅｐｏｘｙ　Ｍｏｌｄｉｎｇ　Ｃｏｍｐｏｕｎｄｓ）は、２
００℃以上になるとクラックする問題点を解決するためにシリカを添加して物性を改善す
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るが、やはり問題点は、ＥＭＣ製造時に添加するシリカを効果的に分散させることである
。
【０００７】
　以上、詳しくみたように、無機酸化物は多様な応用分野に広く使用されているが、その
表面は水酸化基（－ＯＨ）からなっていて親水性を帯びるため、疎水性を要する他の材料
に対して均一に分散しない問題点があって、混用使用するのには困難がある。したがって
、無機物粒子の表面を疎水性に改質して均一に分散させた後、化学結合を誘導する効果的
かつ容易な方法が求められている。
【０００８】
　無機物粒子の表面疎水化は、無機物の種類によってその方法を多様化することができ、
現在まで知られた無機物の表面改質方法を簡単に下記に示す。
【０００９】
　気相法は、主に低沸点のシランが主に使用されているが、ケイ素－水素（Ｓｉ－Ｈ）結
合を有しているので、高い温度では水素ガスなどを発生する危険性がある。そのためケイ
素－水素結合を持たないシラン系化合物からシリカを直接製造する方法（特許文献１） 
と、シリカ表面にアクリルシラン系列及びアルキルシランと比較的低い沸点のアルキルシ
ランを２００℃以上に加熱して圧力を使用して噴霧し、表面を改質する方法（特許文献２
）が知られている。この方法は、ケイ素－水素結合を有する低沸点のシランを使用しない
で、また２００℃以下の相対的に低い温度で処理することで、危険な短所を解決した。
【００１０】
　湿式方法は、非極性であるゴム複合材料に対して分散性を高めるための方法で、添加す
るシリカの表面を高温で脱水させた後に疎水性を有するポリマー末端にアルカリ土類金属
などを導入して、シリカと反応させてシリカを疎水性に表面改質する湿式方法（特許文献
３）が報告された。前記の方法は、シリカの表面に単純にコーティングする方法ではなく
、共有結合を誘導するグラフティング方法（Ｇｒａｆｔｉｎｇ　Ｍｅｔｈｏｄ）で追加的
な加工工程で相当な安定性を有する長所があるが、リチウムやナトリウムのようなアルカ
リ土類金属を使用するので、反応後に残る不純物が安定性を有する結合を再びなくす傾向
がある。
【００１１】
　他の方法としては、フルオロエステル基を有するポリシラン化合物を化粧料の表面改質
剤に使用してその表面を処理する方法（特許文献４）が、報告されたが、顔料に対する分
散が効果的ではなくて単分子と比較して量を多く使用しなければならないという短所があ
る。また、亜鉛及び亜鉛合金の表面にＣ３－Ｃ５の１次アルキル基を有するトリアルコキ
シシランを使用して表面をコーティングする方法（特許文献５）が報告された。しかし、
この方法は、加水分解工程で１次アルキル基が立体的な障害を与えることができないので
、自体的に縮合する問題がある。
【００１２】
　これ以外にも、オクタデシルクロロシラン、アルキルクロロシラン、グリシドキシプロ
ピルトリメトキシシランなどを単分子組立て（ＳＡＭｓ）を通じて無機酸化物の表面を処
理する方法（非特許文献１～３）などが報告されている。
【００１３】
　このように多様な方法を通じて無機物の表面を改質しようとする努力が進行されたが、
表面改質剤に使用されるシラン化合物は、主に一級アルキル基を含むシランやまたはテト
ラアルコキシシランなどに限定されているので、加水分解になる条件などで不安定なシラ
ノール基（Ｓｉ－ＯＨ）がお互いに縮合されたり、極性のため分散する前に塊になる問題
があった。
【特許文献１】韓国公開特許第２００４－００００８３０号
【特許文献２】韓国公開特許第２００６－０１２８３５３号
【特許文献３】米国公開特許第２００５－０２０３２３８号
【特許文献４】韓国公開特許第２００１－００１９５８１号
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【特許文献５】韓国公開特許第２００４－００５９９７７号
【非特許文献１】Ｔｉｌｍａｎ，Ｎ．，Ｕｌｍａｎ，Ａ．，Ｐｅｎｎｅｒ，Ｔ．Ｌ．Ｌａ
ｎｇｍｕｉｒ，１９８９年，第５巻，１０１頁
【非特許文献２】Ｔｒｉｐｐ，Ｃ．Ｐ．，Ｈａｉｒ，Ｍ．Ｌ．Ｌａｎｇｍｕｉｒ，１９９
２年，第８巻，１９６１頁
【非特許文献３】Ｄａｎｉｅｌｓ，Ｍ．Ｗ．，Ｆｒａｎｃｉｓ，Ｌ．Ｆ．Ｊ．Ｃｏｌ．Ｉ
ｎｔ．Ｓｃｉ．１９９８年，第２０５巻，１９１頁
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【００１４】
　したがって、本発明は、環式飽和または不飽和アルキル基が置換された特定化学構造の
アルキルシランポリオールを金属酸化物粒子の表面改質剤に使用する用途を提供すること
にその目的がある。
【００１５】
　また、本発明は、環式飽和または不飽和アルキル基が置換された特定化学構造のアルキ
ルシランポリオールとともにアルキルアルコキシシラン化合物を含ませて疎水性または両
性（疎水性及び親水性）そして反応性などの機能性を付与する金属酸化物粒子の表面改質
剤を提供することにまた他の目的がある。
【００１６】
　また、本発明は、環式飽和または不飽和アルキル基が置換された特定化学構造のアルキ
ルシランポリノール単独、またはアルキルアルコキシシラン化合物とともに改質剤に使用
して、親水性金属酸化物の粒子表面に化学的結合を通じて前記改質剤がコーティングされ
て疎水性または両性（疎水性及び親水性）そして反応性を付与する方法を提供することに
もう一つの目的がある。
【課題を解決するための手段】
【００１７】
　以上のことに鑑みて、本発明者等は、加水分解される条件で塊になったり縮合する性質
の抑制が可能な機能性基として、環式アルキル基が置換された特定化学構造のアルキルシ
ランポリオールを使用して、親水性の金属酸化物表面を疎水性に改質する方法に着眼して
本発明を完成した。
【００１８】
　すなわち、本発明は、下記化学式１で表わされるアルキルシランポリオールであること
を特徴とする金属酸化物粒子の表面改質剤に関する。
【００１９】
　　化学式１：ＲＲ１Ｓｉ（ＯＨ）２

【００２０】
　前記化学式１で、ＲはＣ３－８の環式飽和または不飽和アルキル基で、前記環式アルキ
ル基は水素原子、及びＣ１－６アルキル中から選択された置換基で置換することができ、
Ｒ１はＯＨまたはＳｉＲ（ＯＨ）２基である。
【００２１】
　また、本発明は、金属酸化物粉末と前記化学式１で表わされるアルキルシランポリオー
ルを水及び炭素数１ないし６のアルコール中から選択された溶媒に分散させる工程；前記
分散液から溶媒を蒸発させてアルキルシランポリオールがコーティングされた金属酸化物
粒子を得る工程；及び前記コーティングされた金属酸化物粒子を１００℃ないし１３０℃
で熱処理して、粒子表面にアルキルシランポリオールが化学的に結合された金属酸化物粒
子を得る工程を含んでなる金属酸化物粒子の表面改質方法をその特徴とする。
【発明の効果】
【００２２】
　特定化学構造のアルキルシランポリオールを選択使用することで、金属酸化物と改質剤
間の化学的結合を誘導するための高温縮合反応中での表面改質剤自体の縮合による凝集を
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抑制することは勿論、ケイ素－水酸基（Ｓｉ－ＯＨ）結合を安定化させて、均一な粒子分
布を有する表面改質された金属酸化物粒子を得られる。
【発明を実施するための最良の形態】
【００２３】
　本発明は、金属酸化物の表面改質剤として従来から使用されていたアルコキシシランの
代りに特定構造の有機シランポリオールを選択使用したことに技術的特徴がある。すなわ
ち、本発明が金属酸化物の表面改質剤に選択使用する前記化学式１で表わされるアルキル
シランポリオールは、立体障害を付与することができる環式２級アルキル基が置換されて
いて、アルキルシランポリオール自体内の化学結合を妨害して凝集現象を抑制し、またケ
イ素－水酸基（Ｓｉ－ＯＨ）結合の安定化をはかって粒子親水性表面と水素結合による表
面薄膜が形成されて、高温縮合過程でそれら水素結合が縮合反応してＳｉ－Ｏ－Ｍ共有結
合を形成する特徴を有している。また、前記化学式１で表わされるアルキルシランポリオ
ールは、水またはアルコールのような極性溶媒に対する溶解性が優秀なので、均一な分散
のための別途の添加剤を使用しないで単純な加熱方式でも金属酸化物との縮合反応による
共有結合形成で、均一なコーティング層を形成することができる特徴を有している。特に
、溶媒として水を使用すれば、非常に環境親和的な表面処理方法になり得る。また、気相
法ではない低い沸点を有する溶媒内での縮合反応が可能であるという長所も有している。
【００２４】
　前記化学式１で表わされるアルキルシランポリオールにおいて、好ましくは、前記Ｒが
、シクロペンチル、シクロヘキサニル、シクロペンテン－１－イル、シクロペンテン－２
－イル、シクロペンテン－３－イル、シクロヘキセン－１－イル、シクロヘキセン－２－
イル、シクロヘキセン－３－イル、３－メチル－シクロヘキセン－３－イル、４－メチル
－シクロヘキセン－３－イル、３，４－ジメチル－シクロヘキセン－３－イルのアルキル
シランポリオールの場合である。
【００２５】
　本発明で使用される前記化学式１で表わされるアルキルシランポリオールをより具体的
に例示すると、シクロペンチルシラントリオール、シクロヘキサニルシラントリオール、
シクロペンテン－１－イルシラントリオール、シクロペンテン－２－イルシラントリオー
ル、シクロペンテン－３－イルシラントリオール、シクロヘキセン－１－イルシラントリ
オール、シクロヘキセン－２－イルシラントリオール、シクロヘキセン－３－イルシラン
トリオール、３－メチル－シクロヘキセン－３－イルシラントリオール、４－メチル－シ
クロヘキセン－３－イルシラントリオール、３，４－ジメチル－シクロヘキセン－３－イ
ルシラントリオール、１，２－ジシクロヘキシル－１，１，２，２－テトラヒドロキシジ
シラン、１，２－ビス（シクロヘキセン－３－イル）－１，１，２，２－テトラヒドロキ
シジシラン、１，２－ビス（３－メチル－シクロヘキセン－３－イル）－１，１，２，２
－テトラヒドロキシジシラン、１，２－ビス（４－メチル－シクロヘキセン－３－イル）
－１，１，２，２－テトラヒドロキシジシラン、１，２－ビス（３，４－ジメチル－シク
ロヘキセン－３－イル）－１，１，２，２－テトラヒドロキシジシランなどが含まれ得る
。
【００２６】
　前記化学式１で表わされるアルキルシランポリオールは、金属酸化物の重量対比０．０
１ないし２０重量％の範囲、好ましいくは、０．１ないし１０重量％の範囲で使用する。
【００２７】
　また、本発明は、金属酸化物粒子の表面改質剤として前記化学式１で表わされるアルキ
ルシランポリノール以外にも、さらに化学式２で表わされるアルキルアルコキシシランを
一緒に使用して、金属酸化物粒子表面に疎水性だけではなく反応性も付与することもその
特徴とする。
【００２８】
　　化学式２：Ｒ３Ｓｉ（ＯＲ２）３

【００２９】
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　前記化学式２で、Ｒ２はＣ１－６のアルキル基で、Ｒ３は３－（グリシドキシ）プロピ
ル、２－（３，４－エポキシシクロヘキシル）エチル、３，３，３－トリフルオロプロピ
ル、３－［３－（トリエトキシシリル）プロピルテトラチオ］プロピル、３－［３－（ト
リメトキシシリル）プロピルテトラチオ］プロピル、３－［３－（トリエトキシシリル）
プロピルジチオ］プロピル、３－［３－（トリメトキシシリル）プロピルジチオ］プロピ
ル、３－アミノプロピル、Ｎ－（２－アミノエチル）－３－アミノプロピル、３－アクリ
ロキシプロピル、２－シアノエチル、３－シアノプロピル、３－イソシアネートプロピル
、３－メルカプトプロピル、３－（メタアクリロキシ）プロピル、ＣＦ３（ＣＦ２）ｎＣ
Ｈ２ＣＨ２（ここで、ｎは０ないし１０の整数）、２－（３－ヘキセニル）エチル、また
は末端アルケニル基である。
【００３０】
　前記化学式２で表わされるアルキルアルコキシシランは、表面改質剤として含まれて、
金属酸化物粒子の表面に対して疎水性、親水性、両性、反応性などの機能性を付与するこ
とができる。前記化学式２で表わされるアルキルアルコキシシランを具体的に例示すると
、３－グリシドキシプロピルトリエトキシシラン、３－グリシドキシプロピルトリメトキ
シシラン、２－（３，４－エポキシシクロヘキシル）エチルトリエトキシシラン、２－（
３，４－エポキシシクロヘキシル）エチルトリメトキシシラン、３，３，３－トリフルオ
ロプロピルトリエトキシシラン、３，３，３－トリフルオロプロピルトリメトキシシラン
、ビス（３－トリエトキシシリルプロピル）テトラスルフィド、ビス（３－トリメトキシ
シリルプロピル）テトラスルフィド、ビス（３－トリエトキシシリルプロピル）ジスルフ
ィド、ビス（３－トリメトキシシリルプロピル）ジスルフィド、ビス（３－トリエトキシ
シリルプロピル）ジスルフィド、ビス（３－トリメトキシシリルプロピル）ジスルフィド
、３－アミノプロピルトリエトキシシラン、３－アミノプロピルトリメトキシシラン、Ｎ
－（２－アミノエチル）－３－アミノプロピルトリメトキシシラン、Ｎ－（２－アミノエ
チル）－３－アミノプロピルトリエトキシシラン、３－アクリロキシプロピルトリメトキ
シシラン、３－アクリロキシプロピルトリエトキシシラン、３－（メタアクリロキシ）プ
ロピルトリエトキシシラン、３－（メタアクリロキシ）プロピルトリメトキシシラン、２
－シアノエチルトリエトキシシラン、２－シアノエチルトリメトキシシラン、３－シアノ
プロピルトリエトキシシラン、３－シアノプロピルトリメトキシシラン、３－イソシアネ
ートプロピルトリエトキシシラン、３－イソシアネートプロピルトリメトキシシラン、３
－メルカプトプロピルトリエトキシシラン、３－メルカプトプロピルトリメトキシシラン
、ＣＦ３（ＣＦ２）ｎＣＨ２ＣＨ２－Ｓｉ（ＯＣＨ２ＣＨ３）３（ここで、ｎは０ないし
１０の整数、好ましくは０ないし４の整数）、ＣＦ３（ＣＦ２）ｎＣＨ２ＣＨ２－Ｓｉ（
ＯＣＨ３）３（ここで、ｎは０ないし１０の整数、好ましくは０ないし４の整数）、２－
（３－ヘキセニル）エチルトリエトキシシラン、２－（３－ヘキセニル）エチルトリメト
キシシラン、または末端アルケニル基エトキシシランなどが含まれ得る。
【００３１】
　前記化学式２で表わされるアルキルアルコキシシランは、金属酸化物の重量対比２０重
量％未満の範囲で使用し、０．１ないし１０重量％の範囲で使用することが好ましい。
【００３２】
　また、本発明の表面改質剤は、さらに酢酸水溶液を触媒として含むこともできる。前記
酢酸水溶液は、１重量％濃度のものを基準にする時、金属酸化物粉末重量に対して１ない
し５重量％の範囲で添加することが好ましい。
【００３３】
　一方、本発明は、前述した表面改質剤を使用して金属酸化物粒子を表面改質する方法を
権利範囲として含む。
【００３４】
　本発明による表面改質方法は、下記の工程からなる。
１）金属酸化物粉末と前記化学式１で表わされるアルキルシランポリオールを水及び炭素
数１ないし６のアルコールの中から選択された溶媒に均一に分散させる工程、２）前記分
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散液から溶媒を蒸発させてアルキルシランポリオールがコーティングされた金属酸化物粒
子を得る工程、及び３）前記コーティングされた金属酸化物粒子を１００℃ないし１３０
℃の温度で乾燥及び縮合反応させて粒子表面にアルキルシランポリオールが化学的に結合
された金属酸化物粒子を得る工程。
【００３５】
　また、本発明による表面改質方法では、前記化学式１で表わされるアルキルシランポリ
オールとともにさらに前記化学式２で表わされるアルキルアルコキシシランを溶媒に含ま
せて金属酸化物粒子表面に多様な機能性を付与することもできる。
【００３６】
　本発明による表面改質剤が適用される金属酸化物は、粉末状で、平均粒子サイズが５ｎ
ｍないし１００μｍの範囲である粉末粒子である。それら金属酸化物は、当分野で充填剤
としてよく使用される無機物で、例えば乾式または湿式シリカ、マイカ、タルクなどと酸
化チタン、酸化ジルコニウム、酒石酸化物、鉄酸化物、亜鉛酸化物などが含まれ得る。こ
のような本発明の表面改質剤は、シリコンウエファーのような基質の化学的表面改質方法
としても適用可能である。
【００３７】
　本発明の表面改質方法を各工程別により詳しく説明すると、下記のようになる。
【００３８】
　工程１は、金属酸化物粉末と表面改質剤を均一に分散させる工程である。金属酸化物粉
末は、乾燥器などを使用して乾燥及び脱水（ｄｅｈｙｄｒａｔｉｏｎ）して使用した。表
面改質剤としては、前記化学式１で表わされるアルキルシランポリノール単独または前記
化学式２で表わされるアルキルアルコキシシランを共に使用した。前記の金属酸化物粉末
と表面改質剤の均一な分散のために、本発明では水及び炭素数１ないし６のアルコールの
中から選択された溶媒を選択使用したが、本発明が表面改質剤として選択使用する前記化
学式１または２で表わされるシラン化合物は、水とアルコール溶媒に対する溶解性が優秀
なので均一な分散が可能な効果を得ることができた。
【００３９】
　また、必要によって酢酸水溶液を触媒として添加することもできる。前記酢酸水溶液は
、１重量％の濃度のものを基準にする時、金属酸化物粉末重量に対して１ないし５重量％
の範囲で添加することが好ましい。
【００４０】
　工程２は、前記で得たアルキルシランポリオールがコーティングされた金属酸化物粒子
を得る工程である。すなわち、前記で得られた分散液を回転蒸発乾燥器などを使用して溶
媒を除去してアルキルシランポリオールがコーティングされた金属酸化物粒子を得る。こ
こで、金属酸化物粒子表面の水酸基と有機シランポリオールが水素結合したりまたは極性
によって表面に吸着したりするようになる。
【００４１】
　工程３は、前記で得たコーティングされた金属酸化物粒子を熱処理して、粒子表面にコ
ーティングされたアルキルシランポリオールが化学的に共有結合などを通じて金属酸化物
粒子に薄膜コーティングされるようにする工程である。前記熱処理は、１００℃ないし１
３０℃の温度でなされる。
【００４２】
　以上で説明した本発明は、次の実施例に基づいてさらに詳しく説明するが、本発明がそ
れら実施例によって限定されるものではない。
【実施例】
【００４３】
　実施例１：シクロペンテニルシラントリオールを使用したシリカ（ＳｉＯ２）表面処理
２５０ｍｌ丸底フラスコに湿式シリカ（１５０ｍ２／ｇ　ａｅｒｏｓｉｌ（登録商標）　
１５０，ｄｅｇｕｓｓａ；１５ｎｍ，１４０－８０ｍ２／ｇ，Ａｌｄｒｉｃｈ，９９．５
％；１７５ｍ２／ｇ，ＺＥＯＳＩＬ（登録商標）　１７５ＧＲまたは１１５ｍ２／ｇ　 
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ＺＥＯＳＩＬ（登録商標）　１１５ＧＲ，Ｒｏｄｉａ）の中から選択された湿式シリカ１
０ｇと水５０ｍＬを入れて撹拌して分散させた。ここに、シクロペンテニルシラントリオ
ール１．０ｇを水に溶解して１０分間滴下して撹拌した。回転蒸発器を使用して水を最大
限除去して真空オーブンで１３０℃で６時間乾燥させた。処理前と処理後の粒子の状態を
確認するために電子顕微鏡を通じて分析し、その結果を添付の図１に示した。
【００４４】
　また、表面処理されたシリカを赤外線分光スペクトルを通じて分析した。ここで使用し
た赤外線分光器には、ＤＲＩＦＴ（Ｄｉｆｆｕｓｅ　ＲｅｆｌｅｃｔａｎｃｅＦＴ－ＩＲ
）を使用し、検出機は、ＭＣＴ（Ｍｅｒｃｕｒｙ－Ｃａｄｍｉｕｍ－Ｔｅｌｌｕｒｉｄｅ
）を使用した。赤外線分光スペクトル分析結果は、添付の図２に示した。図２によると、
２９２９ｃｍ－１（ａｓｙｍ，Ｃ－Ｈ　ｓｔｒｅｔｃｈｉｎｇ）、２８５７ｃｍ－１（ｓ
ｙｍ，Ｃ－Ｈ　ｓｔｒｅｔｃｈｉｎｇ）、１４５７ｃｍ－１（Ｃ－Ｈ　ｂｅｎｄ）で特性
的な吸収ピークが観測された。参考に、１１５０－１０５０ｃｍ－１の間に現れる陰性的
（ｎｅｇａｔｉｖｅ）である広い（ｂｒｏａｄ）バンドは、Ｓｉｓ－Ｏ－Ｓｉのためであ
るという研究結果が報告されたことがある。［Ｈａｉｒ，Ｍ．Ｌ．，Ｔｒｉｐｐ，Ｃ．Ｐ
．Ｌａｎｇｍｕｉｒ，１９９１年，第７巻，９２３頁］
【００４５】
　表面処理前と表面処理後のシリカ粒子を水に入れてよく振った後、１時間放置後に比較
した。図３の写真によると、表面処理しないシリカは、数分以内にすべて沈んだことを確
認することができ、表面処理したシリカは疎水性に改質されて水に浮いていることを確認
することができる。
【００４６】
　実施例２：シクロペンテニルシラントリオールを使用したシリカ（ＳｉＯ２）の表面処
理
　前記実施例１で使用した湿式シリカ（実施例１で使用したシリカ）１０ｇ（１２０℃，
８時間乾燥）にメタノール５０ｍｌを入れて撹拌して分散させた後、０℃のメタノールに
分散させたシクロペンテニルシラントリオール１．０ｇを０℃に維持されたフラスコに滴
下して１０分間撹拌した。回転蒸発器を使用して溶媒を最大限除去して真空オーブンで１
３０℃で６時間乾燥させた。
【００４７】
　実施例３：シクロペンテニルシラントリオールとビス（３－トリエトキシシリルプロピ
ル）テトラスルフィドを使用したシリカ（ＳｉＯ２）の表面処理
前記実施例２と同一方法で乾燥させた湿式シリカ（実施例１と同じシリカ）１０ｇ（１２
０℃，８時間乾燥）とメタノール５０ｍｌを入れて分散させた後、シクロペンテニルシラ
ントリオール０．５ｇとビス（３－トリエトキシシリルプロピル）テトラスルフィド（Ｄ
ｅｇｕｓｓａ　Ｇｅｍａｎｙ，Ｓｉ６９）０．５ｇをフラスコに滴下して１０分間撹拌し
た。回転蒸発器を使用して溶媒を最大限除去して真空オーブンで１２０℃で６時間乾燥さ
せた。前記分散液に１重量％濃度の酢酸水溶液１ｍｌを滴下して触媒に使用時、より効果
的な金属酸化物の表面改質が起きた。
【００４８】
　実施例４：シクロペンテニルシラントリオールと３－メルカプトプロピルトリエトキシ
シランを使用したシリカ（ＳｉＯ２）の表面処理
　前記実施例２と同一方法で乾燥させた湿式シリカ（実施例１と同じシリカ）１０ｇ（１
２０℃，８時間乾燥）とメタノール５０ｍｌを入れて分散させた後、シクロペンテニルシ
ラントリオール０．５ｇと３－メルカプトプロピルトリエトキシシラン（Ｇｅｌｅｓｔ，
Ｉｎｃ．）０．５ｇをフラスコに滴下して１０分間撹拌した。回転蒸発器を使用して溶媒
を最大限除去して真空オーブンで１２０℃で６時間乾燥させた。
【００４９】
　実施例５：シクロペンテニルシラントリオールと３－（グリシドキシ）プロピルトリエ
トキシシランを使用したシリカ（ＳｉＯ２）の表面処理
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　前記実施例２と同一方法で乾燥させた湿式シリカ（実施例１と同じシリカ）１０ｇ、メ
タノール５０．０ｍｌ、シクロペンテニルシラントリオール０．５０ｇと３－（グリシド
キシ）プロピルトリエトキシシラン０．５０ｇをフラスコに滴下して１０分間撹拌した。
回転蒸発器を使用して溶媒を最大限除去して真空オーブンで１３０℃で一日の間乾燥させ
た。前記分散液に１重量％濃度の酢酸水溶液１ｍＬを滴下して触媒で使用時に、より効果
的な金属酸化物の表面改質が起きた。
【００５０】
　実施例６：シクロペンテニルシラントリオールと２－（３，４－エポキシシクロヘキシ
ル）エチルトリエトキシシランを使用したシリカ（ＳｉＯ２）の表面処理
　前記実施例２と同一方法で乾燥させた湿式シリカ（実施例１と同じシリカ）１０ｇ、メ
タノール５０．０ｍｌ、シクロペンテニルシラントリオール０．５０ｇと２－（３，４－
エポキシシクロヘキシル）エチルトリエトキシシラン０．５０ｇをフラスコに滴下して１
０分間撹拌した。回転蒸発器を使用して溶媒を最大限除去して真空オーブンで１３０℃で
一日の間乾燥させた。前記分散液に１重量％濃度の酢酸水溶液１ｍｌを滴下して触媒で使
用時に、より効果的な金属酸化物の表面改質が起きた。
【００５１】
　実施例７：シクロペンテニルシラントリオールと３－（メタアクリロキシ）プロピルト
リエトキシシランを使用したシリカ（ＳｉＯ２）の表面処理
　前記実施例２と同一方法で乾燥させた湿式シリカ（実施例１と同じシリカ）１０ｇ、メ
タノール５０．０ｍｌ、シクロペンテニルシラントリオール０．５０ｇと３－（メタアク
リロキシ）プロピルトリエトキシシラン０．５０ｇをフラスコに滴下して１０分間撹拌し
た。回転蒸発器を使用して溶媒を最大限除去して真空オーブンで１３０℃で一日の間乾燥
させた。
【００５２】
　実施例８：シクロペンテニルシラントリオールと３－イソシアネートプロピルトリメト
キシシランを使用したシリカ（ＳｉＯ２）の表面処理
　前記実施例２と同一方法で乾燥させた湿式シリカ（実施例１と同じシリカ）１０ｇ、メ
タノール５０．０ｍｌ、シクロペンテニルシラントリオール０．５０ｇと３－イソシアネ
ートプロピルトリメトキシシラン０．５０ｇをフラスコに滴下して１０分間撹拌した。回
転蒸発器を使用して溶媒を最大限除去して真空オーブンで１３０℃で一日の間乾燥させた
。
【００５３】
　実施例９：シクロペンテニルシラントリオールと３－イソシアネートプロピルトリメト
キシシランを使用したシリカ（ＳｉＯ２）の表面処理
　前記実施例２と同一方法で乾燥させた湿式シリカ（実施例１と同じシリカ）１０ｇ、メ
タノール５０．０ｍｌ、シクロペンテニルシラントリオール０．５０ｇと３－シアノプロ
ピルトリエトキシシラン０．５０ｇをフラスコに滴下して１０分間撹拌した。回転蒸発器
を使用して溶媒を最大限除去して真空オーブンで１３０℃で一日の間乾燥させた。
【００５４】
　実施例１０：シクロペンテニルシラントリオールと３－アミノプロピルトリエトキシシ
ランを使用したシリカ（ＳｉＯ２）の表面処理
　前記実施例２と同一方法で乾燥させた湿式シリカ（実施例１と同じシリカ）１０ｇ、メ
タノール５０．０ｍｌ、シクロペンテニルシラントリオール０．５０ｇと３－アミノプロ
ピルトリエトキシシラン０．５０ｇをフラスコに滴下して１０分間撹拌した。回転蒸発器
を使用して溶媒を最大限除去して真空オーブンで１３０℃で一日の間乾燥させた。
【００５５】
　実施例１１：シクロペンテニルシラントリオールとＣＦ３（ＣＦ２）ｎＣＨ２ＣＨ２－
Ｓｉ（ＯＣＨ２ＣＨ３）３（ここで、ｎ＝０）を使用したシリカ（ＳｉＯ２）の表面処理
　前記実施例２と同一方法で乾燥させた湿式シリカ（実施例１と同じシリカ）１０ｇ、メ
タノール５０．０ｍｌ、シクロペンテニルシラントリオール０．５０ｇと［ＣＦ３（ＣＦ
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２）ｎＣＨ２ＣＨ２－Ｓｉ（ＯＣＨ２ＣＨ３）３（ｎ＝０）］０．５０ｇをフラスコに滴
下して１０分間撹拌した。回転蒸発器を使用して溶媒を最大限除去して真空オーブンで１
３０℃で一日の間乾燥させた。前記分散液に１重量％濃度の酢酸水溶液１ｍＬを滴下して
触媒に使用時に、より効果的な金属酸化物の表面改質が起きた。
【００５６】
　実施例１２：シクロペンテニルシラントリオールと２－（３－ヘキセニル）エチルトリ
エトキシシランを使用したシリカ（ＳｉＯ２）の表面処理
　前記実施例２と同一方法で乾燥させた湿式シリカ（実施例１と同じシリカ）１０ｇ、メ
タノール５０．０ｍｌ、シクロペンテニルシラントリオール０．５０ｇと２－（３－ヘキ
セニル）エチルトリエトキシシラン０．５０ｇをフラスコに滴下して１０分間撹拌した。
回転蒸発器を使用して溶媒を最大限除去して真空オーブンで１３０℃で一日の間乾燥させ
た。前記分散液に１重量％濃度の酢酸水溶液１ｍＬを滴下して触媒で使用時に、より効果
的な金属酸化物の表面改質が起きた。
【００５７】
　実施例１３：シクロペンテニルシラントリオールを使用した酸化チタン（ＴｉＯ２）の
表面処理
　前記実施例２と同一方法で酸化チタン（アルドリッチ、９９．８％）１０ｇとシクロペ
ンテニルシラントリオール１．０ｇを使用して処理した。処理前と処理後の粒子を電子顕
微鏡を通じて確認した。その結果は、添付の図４に示した。
【００５８】
　実施例１４：シクロペンテニルシラントリオールを使用した酸化ジルコニウム（ＺｎＯ

２）の表面処理
　前記実施例２と同一方法で酸化ジルコニウム（シグマアルドリッチ、１μｍ，９９％）
１０ｇとシクロヘキシルシラントリオール１．０ｇを使用して処理した。処理前と処理後
の粒子を電子顕微鏡を通じて確認した。その結果は、図５に示した。
【００５９】
　実施例１５：シクロペンチルシラントリオールを使用したジルコニア（ＺｒＯ２）の表
面処理
　前記実施例２と同一方法で酸化ジルコニウム（シグマアルドリッチ、１μｍ、９９％）
１０ｇとシクロペンチルシラントリオール１．０ｇを使用して処理して、表面改質された
ジルコニアを製造した。
【００６０】
　実施例１６：シクロペンチルシラントリオールを使用したシリカ（ＳｉＯ２）の表面処
理
　前記実施例１と同一方法で遂行するが、シクロペンテニルシラントリオールの代りにシ
クロペンタニルシラントリオールを使用して実施例１と同じ湿式シリカを同一な規模と方
法で湿式シリカ処理を遂行した。この実験で得られた結果は、前記実施例１と類似だった
。
【００６１】
　実施例１７：シクロペンチルシラントリオールを使用したシリカ（ＳｉＯ２）の表面処
理
　本出願人による韓国特許出願第２００７－１０６８４３号の方法によって、シクロペン
チルトリメトキシシランを加水分解して製造されたシクロペンチルシラントリオール（１
．０ｇ）水溶液にシリカ（実施例１と同じシリカ）１０ｇを入れて撹拌しながら、水とメ
タノール（加水分解生成物）を回転蒸発器で飛ばして真空オーブンで１３０℃で一日乾燥
させた。処理したシリカは、疎水性に改質されて水に１００％浮いていることを確認する
ことができた。
【００６２】
　実施例１８：シクロヘキサニルシラントリオールを使用したシリカ（ＳｉＯ２）の表面
処理
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　シクロヘキサニルシラントリオールをメタノールに分散させた溶液を作って、前記実施
例２と同一方法で湿式シリカ（実施例１と同じシリカ）を処理した。前記方法に処理され
たシリカは、疎水性に改質されて水に１００％浮いていることを確認することができた。
【００６３】
　実施例１９：３－メチル－３－シクロヘキセニルシラントリオールを使用したシリカ（
ＳｉＯ２）の表面処理
　３－メチル－３－シクロヘキセニルシラントリオールをメタノールに分散させた溶液を
作って、前記実施例２と同一方法で湿式シリカ（実施例１と同じシリカ）を処理した。前
記方法で処理されたシリカは、疎水性に改質されて水に１００％浮いていることを確認す
ることができた。
【００６４】
　実施例２０：４－メチル－３－シクロヘキセニルシラントリオールを使用したシリカ（
ＳｉＯ２）の表面処理
　４－メチル－３－シクロヘキセニルシラントリオールをメタノールに分散させた溶液を
作って、前記実施例２と同一方法で湿式シリカ（実施例１と同じシリカ）を処理した。前
記方法で処理されたシリカは、疎水性に改質されて水に１００％浮いていることを確認す
ることができた。
【００６５】
　実施例２１：３，４－ジメチル－３－シクロヘキセニルシラントリオールを使用したシ
リカ（ＳｉＯ２）の表面処理
　３，４－ジメチル－３－シクロヘキセニルシラントリオールをメタノールに分散させた
溶液を作って、前記実施例２と同一方法で湿式シリカ（実施例１と同じシリカ）を処理し
た。前記方法で処理されたシリカは、疎水性に改質されて水に１００％浮いていることを
確認することができた。
【００６６】
　実施例２２：１，２－ジシクロヘキシル－１，１，２，２－テトラヒドロキシジシラン
を使用したシリカ（ＳｉＯ２）の表面処理
　１，２－ジシクロヘキシル－１，１，２，２－テトラヒドロキシジシランをメタノール
に分散させた溶液を作って、前記実施例２と同一方法で湿式シリカ（実施例１と同じシリ
カ）を処理した。前記方法で処理されたシリカは、疎水性に改質されて水に１００％浮い
ていることを確認することができた。
【００６７】
　実施例２３：１，２－ビス（シクロヘキセン－３－イル）－１，１，２，２－テトラヒ
ドロキシジシランを使用したシリカ（ＳｉＯ２）の表面処理
　１，２－ビス（シクロヘキセン－３－イル）－１，１，２，２－テトラヒドロキシジシ
ランをメタノールに分散させた溶液を作って、前記実施例２と同一方法で湿式シリカ（実
施例１と同じシリカ）を処理した。前記方法で処理されたシリカは、疎水性に改質されて
水に１００％浮いていることを確認することができた。
【００６８】
　実施例２４：シクロペンチルシラントリオールと１，２－ジシクロペンチル－１，１，
２，２－テトラヒドロキシジシラン混合物を使用したシリカ（ＳｉＯ２）の表面処理
　シクロペンチルトリメトキシシランを加水分解してシクロペンチルシラントリオールと
１，２－ジシクロペンチル－１，１，２，２－テトラヒドロキシジシランの４：１（モル
比）混合物（１．０ｇ）を得て、そこにシリカ（実施例１と同じシリカ）１０ｇを入れて
撹拌しながら水とメタノール（加水分解生成物）を回転蒸発器で飛ばした。そして、真空
オーブンで１３０℃で一日乾燥させた。前記方法で処理されたシリカは、疎水性に改質さ
れて水に１００％浮いていることを確認することができた。
【００６９】
　実施例２５：シクロペンテニルシラントリオール水溶液を使用したシリカ（ＳｉＯ２）
の表面処理
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　前記実施例２と同一方法で乾燥させた湿式シリカ（１１ｎｍ、２５５ｍ２／ｇ、Ａｌｄ
ｒｉｃｈ）１０ｇをメタノール５０ｍｌに入れて撹拌して分散させた後、０℃のメタノー
ルに分散させたシクロペンテニルシラントリオール３．０ｇを０℃に維持されたフラスコ
に滴下して１０分間撹拌した。回転蒸発器を使用して溶媒を最大限除去して真空オーブン
で１３０℃で６時間乾燥させた。処理したシリカは、疎水性に改質されて水に１００％浮
いていることを確認することができた。
【００７０】
　実施例２６：（２－シクロペンテニル）トリメトキシシランの加水分解物を使用したシ
リカ（ＳｉＯ２）の表面処理
　常圧、常温で５０ｍｌのガラスフラスコに１重量％濃度の酢酸水溶液０．６５ｍｌを入
れて撹拌しながら、（２－シクロペンテニル）トリメトキシシラン０．６５ｍｌを添加し
た。２５℃で１時間加水分解反応後、溶液が完全に澄んだ（全てがシラントリオールに転
換される）ことを確認した後、湿式シリカ（実施例１で使用したシリカ）１０ｇとメタノ
ール５０ｍｌを入れて撹拌して分散させた後、回転蒸発器を使用して溶媒を最大限除去し
て真空オーブンで１３０℃で６時間乾燥させた。その結果、実施例２と類似の結果を得た
。
【産業上の利用可能性】
【００７１】
　上述したように、本発明は、立体障害を付与する特定官能基が置換された有機シランポ
リオールを改質剤に使用して、ナノサイズの機能性金属酸化物粒子表面に対する改質を可
能にし、この表面改質された機能性金属酸化物粒子は、多様な有機物複合体の機能付与、
性能向上などの用途に広く使用することができる。
【図面の簡単な説明】
【００７２】
【図１】シクロペンテニルシラントリオールを使用した湿式シリカ（ＳｉＯ２）の表面処
理前後のＳＥＭ写真である。
【図２】シクロペンテニルシラントリオールを使用した湿式シリカ（ＳｉＯ２）の表面処
理前後の散光反射率赤外線分光スペクトル（ＤＲＩＦＴＳ）である。
【図３】シクロペンテニルシラントリオールを使用した湿式シリカ（ＳｉＯ２）の表面処
理前後の疎水性を確認した実験結果の写真である。
【図４】シクロペンテニルシラントリオールを使用した酸化チタン（ＴｉＯ２）の表面処
理前後のＳＥＭ写真である。
【図５】シクロペンテニルシラントリオールを使用した酸化ジルコニウム（ＺｎＯ２）の
表面処理前後のＳＥＭ写真である。
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