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(57)【要約】
　炭素粉末から高密度化炭素印刷物を製造する方法を記載する。炭素粉末から印刷物を製
造するために３次元結合剤インクジェット印刷を用いる。印刷物にピッチを含浸させ、加
熱して当該ピッチの少なくとも一部を黒鉛化することにより、完成品に近い形状（ニアネ
ットシェイプ）の高密度化炭素印刷物を製造することができる。
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　高密度化炭素製品の製造方法であって、
　　（ａ）炭素粉末を提供するステップと、
　　（ｂ）当該炭素粉末の層を堆積するステップと、
　　（ｃ）当該製品のスライスに対応するパターンで結合剤を当該層の上にインクジェッ
トで堆積させるステップと、
　　（ｄ）当該製品の粉末体が完成するまで、追加の炭素粉末層と追加のパターンについ
てステップ（ｂ）とステップ（ｃ）を繰り返し、当該追加のパターンのそれぞれは当該製
品の追加のスライスに相当するものであるステップと、
　　（ｅ）少なくとも当該結合剤の一部が硬化する温度で当該製品の当該粉末体を硬化す
ることにより、硬化した印刷物を提供するステップと、
　　（ｆ）当該硬化した印刷物にピッチを含浸させることにより、含浸された印刷物を提
供するステップと、
から成る製造方法。
【請求項２】
　前記炭素粉末が、天然黒鉛、合成黒鉛、ガラス状炭素、無定形炭素、石炭、石油コーク
スおよび石油ピッチから成る群から選択される請求項１の方法。
【請求項３】
　前記結合剤が有機質結合剤である請求項１の方法。
【請求項４】
　前記粉末の平均粒度が約２０ミクロン～約１５０ミクロンの範囲にある請求項１の方法
。
【請求項５】
　前記印刷物の密度を約０．５ｇ／ｃｃ～約１．１ｇ／ｃｃの範囲にすることができる請
求項１の方法。
【請求項６】
　前記ピッチが石油ピッチである請求項１の方法。
【請求項７】
　前記ピッチがコールタールピッチである請求項１の方法。
【請求項８】
　前記ピッチの少なくとも一部を黒鉛化するのに十分な温度まで、前記含浸された印刷物
を加熱するステップをさらに含む、請求項１の方法。
【請求項９】
　前記含浸された印刷物を加熱するステップは、少なくとも摂氏２５００度まで加熱する
ことを含む請求項８の方法。
【請求項１０】
　前記含浸された印刷物の密度を約１．５ｇ／ｃｃ～約２．２ｇ／ｃｃの範囲とすること
ができる請求項１の方法。
 
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、３次元印刷による高密度化炭素製品の製造方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　炭素は、宇宙、化学、電力、産業における多くの応用に用いられる部材を作製するため
に用いられている。従来、炭素系の(carbon based)製品は、大きな炭素の塊を所望の形状
に機械加工することにより製造されている。この除去加工法は、製品の製造時に相当量の
材料の損失をもたらす。さらに、除去加工法では、作製できる製品の形状が限定されてい
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た。
【０００３】
　黒鉛やコークスのような炭素材料は、結合剤噴射法を用いて製品を成形するのに用いる
のがきわめて困難な材料である場合がある。３次元印刷による炭素製品の製造に改善が望
まれており、とりわけ、結合剤噴射法によって完成品に近い形状（ニアネットシェイプ）
の炭素製品を容易に成形するような改善が望まれている。
【発明の概要】
【０００４】
　本発明は、ピッチ含浸と組み合わせた３次元結合剤噴射印刷プロセスを用いて高密度化
炭素複合製品を製造する方法を含む。したがって、本発明は、炭素粉末を提供し、炭素粉
末の層を堆積させ、製品のスライスに相当するパターンで結合材をその層の上にインクジ
ェットで堆積させ、当該製品の粉末体が完成するまで追加の粉末層と追加のパターンにつ
いて前記２つのステップを繰り返し、当該追加のパターンのそれぞれは当該製品の追加の
スライスに相当するものであるステップを提示する。印刷された製品に石油ピッチを含浸
させ、その含浸された印刷製品を加熱して当該含浸印刷物を炭化または黒鉛化する。
【発明を実施するための形態】
【０００５】
　本セクションでは、本発明の好ましい実施態様のいくつかを、当業者が過度な実験を行
うことなく本発明を実施できるように十分詳細に記載する。しかし、本明細書に記載され
る限られた数の好ましい実施態様は、請求項に示す本発明の範囲を何ら制限するものでは
ないことを理解すべきである。本明細書または請求項に値の範囲が記載される場合は常に
、当該範囲には、両端点とその間にあるすべての点が、まるでそれらすべての点が明示的
に記載されているかのように含まれることを理解すべきである。他に明記しない限り、本
明細書および請求項で用いられる用語「約」は、その「約」という用語が修飾する値に関
連する通常の計測および／または製造限度を意味するものとして解釈されるべきである。
明示的に別段の定めをした場合を除き、「実施態様」という用語は、本明細書では本発明
の実施態様を意味するために用いられる。
【０００６】
　基本的な３次元印刷プロセスは、１９９０年代にマサチューセッツ工科大学（ＭＩＴ）
で開発され、以下を含むいくつかの米国特許に記述されている。Ｓａｃｈｓらの第５，４
９０，８８２号、Ｃｉｍａらの第５，４９０，９６２号、Ｃｉｍａらの第５，５１８，６
８０号、Ｂｒｅｄｔらの第５，６６０，６２１号、Ｓａｃｈｓらの第５，７７５，４０２
号、Ｓａｃｈｓらの第５，８０７，４３７号、Ｓａｃｈｓらの第５，８１４，１６１号、
Ｂｒｅｄｔの第５，８５１，４６５号、Ｃｉｍａらの第５，８６９，１７０号、Ｓａｃｈ
ｓらの第５，９４０，６７４号、Ｓａｃｈｓらの第６，０３６，７７７号、Ｓａｃｈｓら
の第６，０７０，９７３号、Ｓａｃｈｓらの第６，１０９，３３２号、Ｓａｃｈｓらの第
６，１１２，８０４号、Ｖａｃａｎｔｉらの第６，１３９，５７４号、Ｓａｃｈｓらの第
６，１４６，５６７号、Ｖａｃａｎｔｉらの第６，１７６，８７４号、Ｇｒｉｆｆｉｔｈ
らの第６，１９７，５７５号、Ｍｏｎｋｈｏｕｓｅらの第６，２８０，７７１号、Ｓａｃ
ｈｓらの第６，３５４，３６１号、Ｓａｃｈｓらの第６，３９７，７２２号、Ｓｈｅｒｗ
ｏｏｄらの第６，４５４，８１１号、Ｙｏｏらの第６，４７１，９９２号、Ｓａｃｈｓら
の第６，５０８，９８０号、Ｍｏｎｋｈｏｕｓｅらの第６，５１４，５１８号、Ｃｉｍａ
らの第６，５３０，９５８号、Ｓａｃｈｓらの第６，５９６，２２４号、Ｓａｃｈｓらの
第６，６２９，５５９号、Ｔｅｕｎｇらの第６，９４５，６３８号、Ｓａｃｈｓらの第７
，０７７，３３４号、Ｓａｃｈｓらの第７，２５０，１３４号、Ｐａｙｕｍｏらの第７，
２７６，２５２号、Ｐｒｙｃｅらの第７，３００，６６８号、Ｓｅｒｄｙらの第７，８１
５，８２６号、Ｐｒｙｃｅらの第７，８２０，２０１号、Ｐａｙｕｍｏらの第７，８７５
，２９０号、Ｐｒｙｃｅらの第７，９３１，９１４号、Ｗａｎｇらの第８，０８８，４１
５号、Ｂｒｅｄｔらの第８，２１１，２２６号、およびＷａｎｇらの第８，４６５，７７
７号。
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【０００７】
　基本的に、３次元印刷は、粒子状物質の層を塗布し、その後微粒子層の選択部分を結合
させるためにその層の上に流体を選択的にインクジェット印刷するものである。このシー
ケンスは、所望のパーツが作成されるまで、層を追加する度に繰り返される。微粒子層を
構成する物質は「造形材料」、または「造形材料粉末」と呼ばれることが多い。ジェット
噴射される流体は「結合剤」と呼ばれることが多く、場合によっては「活性剤」と呼ばれ
ることもある。このプロセス中、粉末層の結合剤と結合されない部分は、製造中の単数ま
たは複数の製品の周りの支持粉末の床、即ち、「粉末床」または「造形床」を形成する。
【０００８】
　パーツを強化し、および／または密度を高めるために、３次元印刷された製品（即ち、
製品の粉末体）の造形後の処理が必要になることが多い。多くの場合、処理後の最初のス
テップは、結合剤を硬化するためにまだ粉末床に支持されたまま製品の粉末体を加熱する
ことであり、その後に粉末床から製品の粉末体を取り外す２番目のステップが続き、さら
に粉末体の粉末粒子同士を焼結するため、もしくは結合剤に変化を起こすために製品の粉
末体を熱処理する３番目のステップが続く。
炭素粉末印刷
【０００９】
　実施態様においては、使用される３次元印刷機と製品の粉末体を取り囲む粉末床の大き
さを考慮して、所望の単数または複数の製品を生産するのに十分な量の炭素粉末が提供さ
れる。炭素粉末の第１層は、垂直方向に割り出しできるプラットフォームの上に塗布され
る。この層の上に結合剤をインクジェット印刷することにより、製造される単数または複
数の製品の第１層に対応するイメージまたはパターンをこの層に付与することができるし
、あるいは第１のパターンが付与される前に１つ以上の追加の層を堆積させることもでき
る。粉末層を堆積させ、その後に単数または複数の製品の追加のスライスに対応する追加
のイメージを付与するプロセスは、単数または複数の製品の粉末体が完成するまで続けら
れる。簡潔にするために、製品の粉末体を本明細書では「印刷物」と呼ぶことが多い。
【００１０】
　印刷物を取扱可能にする十分な強度を与えるために結合剤を硬化させる必要がある実施
態様においては、印刷物に対する硬化プロセスを実施する。硬化ステップを用いるかどう
かにかかわらず、印刷物をその後粉末床から取り外し、付着している、または取り込まれ
た不要な粉末をすべて除去する。その後、印刷物は、結合剤を硬化するためにさらに熱処
理することができるし、印刷物を炭化または黒鉛化するために熱処理することもできる。
印刷物の硬化
【００１１】
　結合剤を硬化するために加熱するステップが望ましい場合には、当該加熱ステップは、
結合剤を硬化するのに十分な温度まで十分な時間印刷物を加熱することを伴う。多くの実
施態様においては、摂氏１６０度を超える温度まで少なくとも約６０分間加熱すると、多
くの有機高分子結合剤を硬化するには十分であることが多い。結合剤を硬化するために必
要な時間と温度は、使用される特定の結合剤の組成によって異なるが、一般に当業者によ
ってよく理解されているものである。結合剤の硬化ステップは、アルゴンや窒素などの不
活性の非反応性雰囲気内で実施することができる。多くの有機結合剤の硬化温度は、印刷
物の炭素粒子に有意な影響を与えずに空気中で硬化ステップを実施できるほど十分低いこ
とが多い。一般に、硬化温度が低ければ低いほど、当該印刷物に有意な損傷または変形を
引き起こさずに製品を取り扱えるような物理的特性を示すまで結合剤を硬化するのに必要
な時間は長くなる。結合剤の硬化が終了すれば、このプロセスにより硬化された印刷物が
できあがる。通常硬化された印刷物が含む結合剤の重量は約５％未満であり、約３％未満
であることが好ましい。一部の実施態様において、硬化された印刷物の結合剤含有率は重
量で約１％～約５％の範囲にある。完成品に近い形状の炭素印刷物を成形するために用い
られるこの必要最低量の結合剤は、廃棄される材料を有意に低減するとともに、炭素製品
製造の経済性と効率を有意に高める。これは、大まかな形を作り出すために有意に高い含
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有率の結合剤を使用し、その後所望の形状に機械加工する他の多くの炭素成形技術に対す
る利点である。或る特定の実施態様においては、硬化された印刷物の密度（即ち、グリー
ン密度）は、約０．５ｇ／ｃｃ～約１．２ｇ／ｃｃの範囲とすることができ、一部の実施
態様においては、約０．７５ｇ／ｃｃ～約０．９ｇ／ｃｃの範囲とすることができる。
【００１２】
　特に炭化および／または黒鉛化のための熱処理ステップは、空気または酸素の存在を本
質的に排除するように制御された雰囲気内で実施されることが好ましい。雰囲気は、炭素
を熱処理するのに適したもの（例えば、アルゴン、窒素など）であればどんなものでもか
まわない。一部の実施態様においては、雰囲気が実質的に不活性な、非反応性である場合
もある。単数または複数の印刷物を加熱する間に、単数または複数の印刷物を炭化または
黒鉛化するための調整を施すことができる。
印刷物の炭化
【００１３】
　一部の実施態様において、炭化した印刷物を製造するべく硬化された印刷物中の１種類
以上の材料を炭化させるために、硬化された印刷物のさらなる熱処理をオプションとして
行うことができる。「炭化」という用語は、熱分解または分解蒸溜により有機材料／物質
を炭素または炭素含有残留物に転換することをいう。炭化ステップは、硬化された印刷物
の少なくとも摂氏約５００度まで、好ましくは少なくとも摂氏約７００度への加熱を伴う
ことができる。一部の実施態様において、印刷物を製造するために用いられる炭素粉末の
材料の組成によっては、炭化温度は摂氏約５００度～約９００度の範囲とすることができ
る。炭化ステップは、不活性雰囲気、または空気もしくは酸素がごくわずかな量しかない
雰囲気で行なわれることが好ましい。炭化に必要な時間は、炭素材料の組成ならびに印刷
された炭素製品の大きさおよび形状によって変わる。多くの実施態様において、印刷物を
炭化温度に１～２時間保持すれば、炭化した印刷物を製造するには普通は十分である。或
る特定の実施態様においては、炭化した印刷物の密度は、約０．５ｇ／ｃｃ～約１．２ｇ
／ｃｃの範囲とすることができ、一部の実施態様においては、約０．７５ｇ／ｃｃ～約０
．９ｇ／ｃｃの範囲とすることができる。
【００１４】
　印刷された炭素製品を成形するために用いられる結合剤が炭化可能であり、かつ印刷ス
テップで用いられる炭素粉末が炭化可能かまたは既に炭化済みであれば、炭化ステップに
より完成品に近い形状の炭化した印刷物が製造される。これは、所望の形状を作り出すた
めに所望の炭素材料の固体の塊をもとにしてその材料を機械加工することで、炭化・成形
した製品を作り出す従来の方法に対する著しい改善である。この除去加工法は、大量の材
料廃棄物（パーツによっては廃棄物の７５％を超える場合がある）を生み出すとともに、
形状が或る一定のものに限定される。炭化可能な結合剤を用いて炭化可能または炭化済み
の炭素粉末によって所望の形状を印刷し、その後印刷物を炭化することにより、炭素材料
を実質的に失うことなしに、かつ形成される幾何学形状について実質的に制約されること
なく、完成品に近い形状の炭化した印刷物が製造される。
印刷物の黒鉛化
【００１５】
　印刷された炭素製品は上記のように硬化され、その上さらに、少なくとも摂氏約２５０
０度、好ましくは、少なくとも摂氏約３０００度の黒鉛化温度に加熱することができる。
黒鉛化に必要な時間は、炭素粉末材料ならびに印刷された炭素製品の大きさおよび形状に
よって変わる。多くの実施態様において、印刷された炭素製品を黒鉛化温度に１～２時間
保持すれば、黒鉛化した印刷物を製造するには十分である。
【００１６】
　もし最初に用いる非黒鉛質炭素粉末の少なくとも一部が黒鉛化可能な形態であれば、黒
鉛化ステップにより、非黒鉛質炭素粉末と結合剤を用いて炭素製品を印刷し、その後でそ
の印刷物を黒鉛化して完成品に近い形状の黒鉛質印刷物を直接製造することが可能になる
。同様に、黒鉛または黒鉛質炭素粉末を用いて印刷物を成形し、その後結合剤を黒鉛化す
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ることにより、完成品に近い形状の黒鉛質印刷物を製造することができる。これらの黒鉛
質製品の成形方法は、所望のパーツを製造するために黒鉛を機械加工することに依存する
従来の黒鉛質製品成形方法に対する著しい改善である。除去機械加工法は、無駄な黒鉛材
料を大量に生み出し、また形状が或る一定のものに限定される。炭素粉末を用いて所望の
形状を印刷し、その後黒鉛化を行うことにより、黒鉛材料をほとんど失わずに、かつ形成
する幾何学的形状について実質的に制約されることなく、完成品に近い形状の黒鉛質印刷
物が製造される。或る特定の実施態様においては、黒鉛化した印刷物の密度は、約０．７
５ｇ／ｃｃ～約１．１ｇ／ｃｃの範囲とすることができる。さらに別の実施態様において
は、黒鉛化した印刷物の密度は、約０．９ｇ／ｃｃ～約１．１ｇ／ｃｃの範囲とすること
ができる。
炭素粉末の焼結
【００１７】
　印刷物を成形するために用いられる炭素粉末によって異なるが、高温に加熱したときに
炭素粒子が軟化するかどうかは普通当該炭素粉末の炭素粒子の組成によって決まる。炭素
粒子は普通、一定量の揮発性有機物質を含んでいることが多い。粒子が加熱されると、揮
発性有機物質が放出されるに伴い炭素粒子は軟化し始める。一般に、炭素粉末中の揮発性
物質含有率が高いほど、加熱時の炭素粉末の軟化度は大きい。炭素粒子が軟化すると、隣
接した炭素粒子同士が焼結できるようになる。黒鉛の、または黒鉛化した炭素粉末は普通
すでに黒鉛化温度まで熱処理されており、炭素粒子中の揮発性有機物質はすでに喪失して
いるか、あるいは残存量が実質的に減少している。したがって、黒鉛化した炭素粉末から
印刷された印刷物の黒鉛化炭素粒子は、軟化したり隣接する黒鉛化炭素粒子同士で感知で
きるほど焼結したりするとは考えられない。例えば、加熱時に炭素粉末が軟化しなければ
、印刷物の加熱時に隣接する炭素粒子との焼結はほとんど起きないか全く起きないと考え
られる。黒鉛または黒鉛質材料の多くは、黒鉛化温度に曝されたときに感知できるほど軟
化しないので、黒鉛化温度まで加熱しても有意には焼結しない。反対に、相当量の揮発性
有機物質を含む炭素粉末は炭化温度または黒鉛化温度に加熱されると軟化し、加熱時にあ
る程度焼結する。
炭素粉末
【００１８】
　本明細書において、「炭素粉末」は単数形であれ複数形であれ、天然黒鉛、合成黒鉛、
ガラス状炭素、無定形炭素、石炭、石油コークス、および石油ピッチの粉末形態、または
有機物含有量より炭素含有量が多い他の類似の炭素質粉末のことをいう。石油コークスお
よび石油ピッチは、未焼成（グリーン）形態、炭化形態、または黒鉛化形態とすることが
できる。
【００１９】
　炭素粉末の特定の特性は、印刷物を印刷する能力に影響を及ぼす。このような特性には
、平均粒度、粒度分布、および炭素粉末の粒子の形状などがある。
【００２０】
　実施態様においては、平均粒度に関し、粉末の平均粒度が約２００ミクロン未満、かつ
約２０ミクロン超であることが好ましく、約２０ミクロン～約１５０ミクロンの範囲内で
あればより好ましい。また、一部の実施態様においては、約２０ミクロン～７５ミクロン
の範囲内にあることが好ましい。一部の実施態様において、粒度分布は、約８０％超の粒
子が平均粒度の２０％以内の粒度であるような分布を示すことが好ましい。別の実施態様
においては、粒度分布は約９５％の粒子が平均粒度の２０％以内の粒度を示すガウス型分
布に従う。さらに別の実施態様においては、粒度分布はｄ５０が約７５ミクロン、ｄ１０
が４５ミクロン、ｄ９０が１５０ミクロンを示すことができる。粉末の分布は、３次元印
刷プロセスに用いられる層の厚さを上回る大きさの粒子を含んではならず、３次元印刷プ
ロセスに用いられる層の厚さの半分を上回る大きさの粒子を含まないことがより好ましい
。
【００２１】
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　炭素粉末中の炭素粒子の形状もまた、炭素製品の３次元印刷にとって重要な要素である
。一般に、粒子は比較的滑らかで、比較的球形であることが好ましい。端がきわめて鋭く
、ある直進軸方向に極端に伸びている粒子は一般に望ましくない。
結合剤
【００２２】
　インクジェット印刷ステップで用いられる結合剤は様々な結合剤材料を含むことができ
る。重要なことは、結合剤は印刷装置で用いられる噴射機構によって塗布されなければな
らないことである。結合剤組成の物理的特性は通常、特定のインクジェットヘッドまたは
用いられる機構の物理的要件を満たすように適切な溶媒と界面活性剤によって調整するこ
とができる。本発明で用いられる結合剤は、有機質結合剤と無機質結合剤の２つのカテゴ
リーに大別することができる。有機質結合剤とは、硬化ステップ後に残る結合剤の実質的
にすべての含有物が炭化ステップ中に炭化する材料成分を含有する結合剤である。有機質
結合剤には、フェノール、フラン、デンプン、糖、ポリビニルピロリジン、および他の類
似の有機質結合剤が含まれるが、これらに限定されるものではない。無機質結合剤は、炭
化温度まで加熱しても炭化しない物質を含有する結合剤である。無機質結合剤には、ケイ
酸ナトリウムおよび他の適切な無機質結合剤が含まれるが、これらに限定されるものでは
ない。無機質結合剤としては、無機材料成分の重要性がほとんどまたは全くないもの、あ
るいは最終印刷物の使用目的に対して重大な悪影響を及ぼさないものが適切である。
【００２３】
　任意で、結合剤にはナノ粒子添加剤を含めることができる。添加剤と結合剤の混合物は
、インクジェット機構が印刷プロセス中に結合剤と添加剤を塗布するのに適した特性を示
す必要がある。好ましくは、ナノ粒子添加剤には、例えばフラーレン、ナノチューブ、ナ
ノ粒子などの炭素含有ナノ粒子、および他の類似の炭素含有ナノ粒子を含めることができ
る。さらに、ピッチ材を適切な有機溶媒に溶かして結合剤中の炭素添加剤として用いるこ
とができる。一部の実施態様において、ピッチは印刷プロセス中に炭素粒子同士を結合す
るための結合剤として用いられる場合がある。
炭素粉末の堆積
【００２４】
　粉末は、従来の堆積・塗布機構を用いて層状に堆積させることができる。一部の実施態
様において、粉末を均一な層に伸ばすために逆回転するローラーと連動する勾配付きの脚
部部材を有する粉末ディスペンサーを用いることができる。ローラーと粉末ディスペンサ
ーは、粉末層が塗布される領域を横切って動かすために共通の台座または別個の台座によ
って支持することができる。
【００２５】
　炭素粉末中の粒子の大きさ、形状および密度、ならびに印刷中に使用される結合剤の種
類および量などの変数に応じて、印刷物の印刷密度は約０．５ｇ／ｃｃ～約１．２ｇ／ｃ
ｃの範囲とすることができ、一部の実施態様においては、約０．７５ｇ／ｃｃ～約０．９
ｇ／ｃｃの範囲とすることができる。別の実施態様においては、印刷物の印刷密度は約０
．７ｇ／ｃｃより大きく、他の実施態様では約０．９ｇ／ｃｃより大きく、さらに他の実
施態様では約１．０ｇ／ｃｃより大きい。
ピッチ含浸
【００２６】
　印刷された炭素製品の密度をさらに増加させるために、印刷された炭素製品はピッチ含
浸ステップを経る。印刷された炭素製品は、ピッチ含浸法を実施できるように十分な強度
を有する必要がある。ピッチ含浸は、硬化された印刷物、炭化した印刷物、または黒鉛化
した印刷物に対して実施することができる。重要なことは、印刷物は、いかなる状態であ
れ、ピッチ含浸プロセスの間印刷された形状を実質的に維持するのに十分な強度を有して
いなければならないことである。
【００２７】
　或る実施形態では、印刷された炭素製品に含浸させるためのピッチは、ピッチ材料が印
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刷物の空隙や気孔に入って浸透できるよう当該ピッチが十分に軟化する状態になるまで加
熱される。ピッチ軟化温度は使用される特定のピッチ材料に依存して変わり得るものであ
り、当業者によって容易に決定される。通常、ピッチの多くは、摂氏約９０度～約１３０
度で軟化し始める。ピッチ含浸の前に印刷物を予熱することが好ましく、印刷物をピッチ
の軟化温度近くまで予熱することがさらに好ましく、印刷物をピッチの軟化温度を超えて
予熱することがなお一層好ましい。炭素製品のピッチ含浸は、真空含浸法や圧力浸透法を
用いて、または印刷された炭素製品の開孔への毛細管現象を利用することによって実施可
能である。重要なことは、印刷物の強度は、ピッチ含浸中に印刷物にかかる力に耐えられ
るよう十分でなければならないことである。適切なピッチ材料には、石油ピッチやコール
タールピッチなどがある。或る特定の実施態様においては、ピッチ材料は摂氏約９０度～
約１３０度の範囲で軟化する。
【００２８】
　ピッチ含浸を施された印刷物は、上述の通り炭化および／または黒鉛化温度までさらに
熱処理することができる。任意で、必要に応じて、ピッチ含浸ステップと熱処理ステップ
を数回繰り返すことができる。或る特定の実施態様においては、炭化後、ピッチ含浸ステ
ップの炭素収率は約４０％～約７０％の範囲であり、一部の実施態様においては約４３％
～約６８％の範囲となる。一部の実施態様においては、ピッチ含浸ステップと熱処理ステ
ップは１回～約２０回実施することができる。
【００２９】
　上述の方法を用いることにより、完成品に近い形状（ニアネットシェイプ）の多様な炭
素複合製品を製造し、特定の用途に合わせることができる。最初に使用する炭素粉末と結
合剤を選択することにより、様々なレベルの黒鉛質炭素製品を製造することができる。例
えば、炭素粉末としてか焼石油系コークス、有機質結合剤としてフェノール系結合剤など
を用い、コールタールピッチによるピッチ含浸を施し、黒鉛化温度まで熱処理することに
より、完成品に近い形状の、高黒鉛質印刷物が製造される。これは、大量の廃棄物を生み
出し、製造できる形状が限定されている典型的な高黒鉛質製品の製造方法に対する著しい
改善である。
【００３０】
　さらに、印刷された炭素製品を成形するために黒鉛化コークス粒子を最初に用いる場合
には、硬化、ピッチ含浸、および最終黒鉛化プロセスによって生じる収縮がほとんど、あ
るいは全くない。収縮が最小限であるのは、印刷物を成形する黒鉛化コークス粒子が含浸
プロセスの後に適用された再黒鉛化温度以上の温度まですでに熱処理されていたことによ
る。一部の実施態様においては、この収縮は約３％未満であり、約１％未満であることが
好ましく、約０．５％未満であることがなお一層好ましい。これにより、元の印刷された
炭素製品の形状に比べて歪み、すなわち形状の変化がほとんどない完成品に近い形状の高
密度化黒鉛製品を製造することができるので、機械加工プロセスの必要性は最小化または
排除される。
【００３１】
　他の実施態様においては、印刷物は黒鉛化領域と非黒鉛化領域を提供するように特別に
設計することができる。例えば、有意に黒鉛化しない炭素粉末を有機質結合剤とともに用
いて印刷物を成形することができる。非黒鉛化印刷物はその後、コールタールピッチなど
の黒鉛化ピッチを用いて含浸される。黒鉛化温度まで加熱すると、印刷物を製造するため
に用いられた炭素粉末は有意に黒鉛化しないが、一方で含浸されたピッチは高黒鉛化する
領域を形成する。このようにして、印刷物の印刷時に、高伝導性の経路または絶縁性の経
路を加工することができる。
【００３２】
　ピッチ含浸を施された印刷物の密度は、様々な変数によって変わることがある。これら
の変数は炭素材料の大きさおよび密度、ならびに印刷物の形状およびデザインである。実
施態様においては、ピッチ含浸を施された印刷物の密度は約１．５ｇ／ｃｃより大きく、
他の実施態様では約１．７ｇ／ｃｃより大きく、さらに他の実施態様では約２．０ｇ／ｃ
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ｃより大きくすることができる。一部の実施態様においては、密度を約１．５ｇ／ｃｃ～
約２．２ｇ／ｃｃの範囲にし、他の実施態様では約１．７ｇ／ｃｃ～約２．２ｇ／ｃｃの
範囲にし、さらに他の実施態様では約１．９ｇ／ｃｃ～約２．０ｇ／ｃｃの範囲にするこ
とができる。
【００３３】
　本発明のごく少数の実施態様のみを示し、説明してきたが、当業者にとっては、請求項
に記載される発明の精神と範囲から逸脱せずに同発明に多くの変更と修正を行えることは
明らかである。本明細書で特定される米国のすべての特許および特許出願、ならびに米国
外のすべての特許および特許出願等の文書は、法の下で認められる最大限の範囲で、本明
細書内に省略せずに記載されている如くに参照により本明細書に組み込まれる。
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