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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　火炎熱分解反応器のエアロゾルノズルに給送されたマグネシウムスピネル源から、粉末
形態のアルミナ被覆マグネシウムスピネルコアを調製する方法であって、前記マグネシウ
ムスピネル源が、
　分散媒と、非水性懸濁液の全体積に対して１０％（ｖ／ｖ）と２０％（ｖ／ｖ）との間
の範囲内の量のマグネシウムスピネルとを含む、非水性懸濁液であり、前記懸濁液中のマ
グネシウムスピネルの平均粒径が５０ｎｍと１０００ｎｍとの間の範囲内であり、前記粒
子が前記エアロゾルノズルに通されて前記マグネシウムスピネルコアを形成する、非水性
懸濁液、
又は
　マグネシウム及びアルミニウムの金属有機化合物又は塩のマグネシウムスピネル前駆体
溶液であり、そのため前記前駆体溶液が、Ｍｇ２＋及びＡｌ３＋の陽イオンを含み、前記
前駆体溶液が、１つ又は複数の有機液体を溶媒としてさらに含み、前記前駆体溶液中のＭ
ｇ：Ａｌの化学量論比が、１：１．３と１：８．２との間の範囲内であり、マグネシウム
及びアルミニウムの全体の濃度が、０．５Ｍと１．５Ｍとの間の範囲内であり、前記溶液
が、前記エアロゾルノズルで処理されて、前記マグネシウムスピネルコアを形成する、マ
グネシウムスピネル前駆体溶液
から選択され、
　前記方法が、１つ又は複数の搬送ガスを使用して、前記火炎熱分解反応器の火炎端と粉
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末収集ユニットとの間の区画にアルミナ被覆前駆体の蒸気を供給することによって、前記
エアロゾルノズルから供給された前記マグネシウムスピネルコアを被覆することをさらに
含み、前記区画が、２００℃と１３００℃との間の範囲内の温度である、方法。
【請求項２】
　前記アルミナ被覆前駆体が、金属アルコキシド、アルキル、金属ジケトン、又はアルミ
ニウム塩を含むグループを含む金属有機化合物からなるリストから選択される、請求項１
に記載の方法。
【請求項３】
　前記金属有機化合物が、アルミニウムエトキシド、アルミニウムｓ－ブトキシド、アル
ミニウムイソプロポキシド、ジメチルアルミニウムイソプロポキシド、トリエチルアルミ
ニウム、トリエチル（トリ－ｓｅｃ－ブトキシ）ジアルミニウム、トリメチルアルミニウ
ム、酢酸アルミニウム、アルミニウムアセチルアセトネート、アルミニウムヘキサフルオ
ロアセチルアセトネート、トリ（２，２，６，６，－テトラメチル－３，５－ヘプタンジ
オネート）アルミニウム、又はそれらの混合物からなるリストから選択される、請求項２
に記載の方法。
【請求項４】
　前記アルミニウム塩が、塩化アルミニウム、硝酸アルミニウム、それらの水和物、又は
それらの混合物からなるリストから選択される、請求項２に記載の方法。
【請求項５】
　前記アルミナ被覆前駆体蒸気が、前記アルミナ被覆前駆体の蒸発若しくは昇華、又は円
筒状バブラーを使用して搬送ガスと共に前記アルミナ被覆前駆体をパージすることによっ
て得られ、前記搬送ガスが、窒素、酸素、乾燥空気、又はＣＯ２／Ｈ２混合物から選択さ
れる、請求項１～４のいずれか一項に記載の方法。
【請求項６】
　前記アルミナ被覆マグネシウムスピネルが、マグネシウムスピネルコアとしてのマグネ
シウムスピネル粉末から調製され、
　分散媒と、非水性懸濁液の全体積に対して１０％（ｖ／ｖ）と２０％（ｖ／ｖ）との間
の範囲内の量のマグネシウムスピネルとを含む非水性懸濁液を、前記マグネシウムスピネ
ル源として、前記火炎熱分解反応器の前記エアロゾルノズルに、１ミリリットル／分と１
０ミリリットル／分との間の範囲内の流量で給送することを含み、
　前記懸濁液中のマグネシウムスピネルの平均粒径が、５０ｎｍと１０００ｎｍとの間の
範囲内である、請求項１～５のいずれか一項に記載の方法。
【請求項７】
　前記分散媒が、高純度エチルアルコール、メチルアルコール、メチルエチルケトン、ｎ
－プロパノール、イソプロパノール、ｎ－ブタノール、ギ酸、トルエン、ペンタン、キシ
レン、ベンゼン、ヘキサン、酢酸エチル、それらの混合物から選択される、請求項６に記
載の方法。
【請求項８】
　ｉ．マグネシウム及びアルミニウムの金属有機化合物又は塩のマグネシウムスピネル前
駆体溶液の調製のステップであり、そのため前記前駆体溶液が、Ｍｇ２＋及びＡｌ３＋の
陽イオンを含み、前記前駆体溶液が、１つ又は複数の有機液体を溶媒としてさらに含み、
前記前駆体溶液中のＭｇ：Ａｌの化学量論比が、１：１．３と１：８．２との間の範囲内
であり、マグネシウム及びアルミニウムの全体の濃度が、０．５Ｍと１．５Ｍとの間の範
囲内である、ステップと、
　ｉｉ．前記前駆体溶液を５０℃と６５℃との間の範囲内の温度に保つステップと、
　ｉｉｉ．前記前駆体溶液をマグネシウムスピネル源として０．２５ミリリットル／分と
５０ミリリットル／分との間の範囲内の体積流量で前記エアロゾルノズルに給送し、前記
前駆体溶液を分散ガスと混合し、それによりエアロゾルを形成するステップと、
　ｉｖ．前記前駆体溶液の蒸気からコア粒子を形成するために、可燃性ガス混合物を使用
して前記エアロゾルを点火するステップと
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を含む、前記火炎熱分解反応器を使用したマグネシウムスピネルコアの合成を含む、請求
項１～５のいずれか一項に記載の方法。
【請求項９】
　前記前駆体溶液中のＭｇ：Ａｌの化学量論比が、１：１．７と１：２との間の範囲内で
ある、請求項８に記載の方法。
【請求項１０】
　前記体積流量が、およそ１２．５ミリリットル／分である、請求項８又は９に記載の方
法。
【請求項１１】
　前記分散ガスが、１リットル／分と５リットル／分との間の範囲内の体積流量で前記エ
アロゾルノズルに給送される、請求項８～１０のいずれか一項に記載の方法。
【請求項１２】
　前記エアロゾルの前記点火が、メタン／酸素混合物を使用して得られたパイロット炎を
使用して行われ、前記混合物中の酸素の量が、前記混合物中のメタンの量を上回る、請求
項８～１１のいずれか一項に記載の方法。
【請求項１３】
　前記エアロゾルノズルに給送される遮蔽ガスとしてＮ２を使用して、生成物の蓄積の防
止のために、前記エアロゾルノズルの先端が前記前駆体溶液の火炎から隔離される、請求
項８～１２のいずれか一項に記載の方法。
【請求項１４】
　前記点火が、層流状態でもたらされたガス混合物から得られたパイロット炎を使用して
行われる、請求項８～１３のいずれか一項に記載の方法。
【請求項１５】
　ＭｇＯ．ｎＡｌ２Ｏ３（０．８５＜ｎ＜１）／Ａｌ２Ｏ３コア／シェル構造を有する、
アルミナ被覆透明マグネシウムスピネル粉末。
【発明の詳細な説明】
【発明の詳細な説明】
【０００１】
［技術分野］
　本発明は、火炎熱分解技術による合成の間にＡｌ２Ｏ３でＭｇＡｌ２Ｏ４（Ｍｇスピネ
ル）粉末の表面を被覆することによる、ＭｇＡｌ２Ｏ４（Ｍｇスピネル）粉末が水性媒体
中で示す加水分解に対する、ＭｇＡｌ２Ｏ４（Ｍｇスピネル）粉末の不動態化の方法に関
する。本発明は、火炎熱分解法を使用した粉末の合成を基本的に包含するが、本発明は、
先端的なＭｇスピネルセラミックス、そして特に透明なＭｇスピネルセラミックスの用途
のために調製された懸濁液のレオロジー、並びにセラミック体の形成及び焼結にさらに関
する。
【０００２】
［先行技術］
　Ｍｇスピネルセラミックスは、透明装甲及び赤外（ＩＲ：ｉｎｆｒａｒｅｄ）ドームな
どの決定的な用途に使用される重要な工学材料である。そのような用途に必要とされる所
望の光学特性を達成するための高密度（相対密度≧９９．９９％）は、一般的に、例えば
高温加圧、高温等方圧加圧などの圧力補助焼結技術によって得られる。従来の粉末加工に
より製造されたＭｇスピネルを、この種類の光学用途で用いるにしろ、他の先端工学用途
（例えば屈折媒体、誘電材料など）で用いるにしろ、製造プロセスの改善を意図する目的
は、２つの主な焦点を有する。第１の焦点は、焼結プロセス中に微細構造の制御を確実に
することによって材料の物理及び化学特性を改善することであり、もう一方は、セクショ
ン全体を通じて同一の性能を呈する大型かつ比較的複雑な幾何学形状（例えば、ドーム）
の生成物を経済的に製造することである。セラミックスの科学では知られているように、
コロイドプロセスは、様々な幾何学形状及び寸法の生成物を湿式形成法により製造するこ
とを可能にするだけでなく、乾式法（例えば加圧など）と比較して未焼結体におけるより
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均質な充填及び高度な結晶粒‐結晶粒配位（低度な細孔‐結晶粒配位）を可能にすること
により、焼結プロセス全体を通してさらに制御された微細構造の発現を確実にもする。し
たがって、先端工学用途のためのＭｇスピネルの製造を改善する両方の目的をコロイドプ
ロセスによって達成することが可能である。
【０００３】
　均質かつ十分に充填された未焼結体を実現することによって欠陥のない形成及び最終的
な微細構造の制御に寄与するであろうコロイドプロセスは、高い固体装填率（例えば、＞
５５～６０体積％）及び低い粘度（従来のセラミックスのいわゆる最適条件）を有する懸
濁液の調製を要する。一般に、低い粘度は、フロックのない懸濁液の指標である。一次粒
子が十分に分散していない高濃度のフロックを含有する懸濁液を生じるコロイドプロセス
は、乾式法を用いることにより形成される未焼結微細構造と同様の不均質な未焼結微細構
造をもたらすことがある。先端的なＭｇスピネル（例えば、透明なＭｇスピネル）セラミ
ックスの製造に使用されるナノサイズの粉末は、粉末の大きな表面積（～１５～８０ｍ２

／ｇ）が原因で懸濁液中で凝集及び凝結する傾向を呈するため、コロイドプロセスの前述
の利点を提起するであろう懸濁液の調製ができない。このような問題は、使用される粉末
合成パラメータを修正することによる、焼結活性及び加工性の最適化によって粒径を調節
することによって、回避することができる。しかしながら、Ｍｇスピネルに関するより重
大な問題は、コスト効率がよく環境に優しい特徴のために製作プロセスで好まれる水性コ
ロイドシステムが、粉末の加水分解を引き起こし、ひいては凝固を誘発することである。
Ｇａｎｅｓｈ（Ｇａｎｅｓｈ，Ｉ．、Ｇ．Ｒｅｄｄｙ，Ｊ．、Ｓｕｎｄａｒａｒａｊａｎ
，Ｇ．、Ｏｌｈｅｒｏ，Ｓ．Ｍ．、Ｔｏｒｒｅｓ　Ｐ．Ｍ．Ｃ．、Ｆｅｒｒｅｉｒａ，Ｊ
．Ｍ．Ｆ．、Ｃｅｒａｍｉｃｓ　Ｉｎｔｅｒｎａｔｉｏｎａｌ　２０１０、３６、４７３
～４８２）は、加水分解の問題のため、３０体積％を超える固体装填率を有する水性Ｍｇ
スピネル懸濁液を調製することは不可能であると報告した。その一方で、Ｋａｄｏｓｈら
（Ｋａｄｏｓｈ，Ｔ．、Ｃｏｈｅｎ，Ｙ．、Ｔａｌｍｏｎ，Ｙ．、Ｋａｐｌａｎ，Ｗ．Ｄ
．、Ｊ．Ａｍ．Ｃｅｒａｍ．Ｓｏｃ．２０１２、９５（１０）、３１０３～３１０８）は
、固形分が３０％の水性懸濁液でさえ多量のフロックを含有し、そのような懸濁液は良好
な未焼結微細構造の実現には適さないと報告した。Ｋａｄｏｓｈらの所見と一致して、Ｚ
ｙｃｈら（Ｚｙｃｈ，Ｋ．、Ｗａｊｌｅｒ，Ａ．及びＬａｃｈ，Ｒ．、Ｍａｔ．Ｓｃｉ．
Ｆｏｒｕｍ　２０１３、７３０～７３２、８２～８７／Ｚｙｃｈ，Ｌ．、Ｌａｃｈ，Ｒ．
、Ｗａｊｌｅｒ，Ａ．、Ｃｅｒａｍｉｃｓ　Ｉｎｔｅｒｎａｔｉｏｎａｌ　２０１４、４
０（７）、パートＡ、９７８３～９７９０）によって市販のＭｇスピネル粉末（ｄ５０＝
～２００ｎｍ）の３０％懸濁液から調製された試料は、乾式法で調製された試料と比較す
ると微細構造の発現という点で不十分な特徴を呈した。Ｚｙｃｈらは、そのような結果を
懸濁液の不十分な品質によるものとした。Ｒａｍａｖａｔｈら（Ｒａｍａｖａｔｈ，Ｐ．
、Ｂｉｓｗａｓ，Ｐ．、Ｒａｊｅｓｗａｒｉ，Ｋ．、Ｓｕｒｅｓｈ，Ｍ．Ｂ．、Ｊｏｈｎ
ｓｏｎ，Ｒ．、Ｐａｄｍａｎａｂｈａｍ，Ｇ．、Ｋｕｍｂｈａｒ，Ｃ．Ｓ．、Ｃｈｏｎｇ
ｄａｒ，Ｔ．Ｋ．、Ｇｏｋｈａｌｅ，Ｎ．Ｍ．、Ｃｅｒａｍｉｃｓ　Ｉｎｔｅｒｎａｔｉ
ｏｎａｌ　２０１４、４０（４）、５５７５～５５８１）は、Ｚｙｃｈらと同じ市販の粉
末及び同様のプロセス（ポリアクリル酸アンモニウム分散剤）を用いることによって、よ
り高い固体装填率（３７～３９％）を有する懸濁液の調製を成し遂げたと報告した。これ
らの懸濁液を用いて調製された試料が、乾式法を使用して調製された試料と比較した場合
に微細構造及び特性という点で有意な差を示せないという事実は、調製された懸濁液が、
適切な未焼結体を実現するには適さないことを示す。これらの研究とは明確に異なり、Ｋ
ｒｅｌｌ（Ｋｒｅｌｌ，Ａ．、Ｋｌｉｍｋｅ，Ｊ．及びＨｕｔｚｌｅｒ，Ｔ．、Ｊ．Ｅｕ
ｒｏ．Ｃｅｒ．Ｓｏｃ．２００９、２９、２７５～２８１／Ｋｒｅｌｌ，Ａ．、Ｈｕｔｚ
ｌｅｒ，Ｔ．、Ｋｌｉｍｋｅ，Ｊ．、Ｐｏｔｔｈｏｆｆ，Ａ．、Ｊ．Ａｍ．Ｃｅｒａｍ．
Ｓｏｃ．２０１０、９３（９）、２６５６～２６６６）は、コロイドプロセスを用いるこ
とによって、より均質かつ良好に充填されたＭｇスピネル未焼結微細構造の実現を成し遂
げた。しかしながらＫｒｅｌｌは、Ｍｇスピネルは加水分解の問題を有するため、Ａｌ２
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Ｏ３を用いる同じプロセスが大幅に良好な結果をもたらしたと報告した。Ｇａｎｅｓｈ（
Ｇａｎｅｓｈ，Ｉ．、Ｂｕｌｌ．Ｍａｔｅｒ．Ｓｃｉ．２０１１、３４（２）、３２７～
３３５）は、高品質の水性懸濁液を調製するために、加水分解に対するＭｇスピネル粉末
表面の不動態化のための化学的プロセスを提唱した。このプロセスは、Ｍｇスピネルの非
水性懸濁液にエタノール、Ｈ３ＰＯ４、及びＡｌ（Ｈ２ＰＯ４）３溶液を添加することと
、最終的な懸濁液をＮ２流下で２４時間にわたって８０℃で撹拌することとを含む。２４
時間の終了時、濾過された粉末は、残留酸が除去されるまでエタノールを使用して洗浄さ
れ、その後、水酸化テトラメチルアンモニウム及びポリアクリル酸を使用して蒸留水中に
粉末を分散させることが可能である。Ｇａｎｅｓｈらは、記載のプロセスによって不動態
化された粉末を使用して、ゲルキャスティングとスリップキャスティング研究との両方を
行った。Ｇａｎｅｓｈらは、それらの形成法のために不動態化された粉末を使用して、最
大で４５体積％までの比較的高い固体装填率で水性懸濁液の調製を成し遂げた。しかしな
がら、報告されたプロセスは、極めて複雑であり時間がかかる。さらに、このプロセスは
、大量の粉末の加工には適さない。
【０００４】
　上記に概説した研究により、適切な粒径を有していても、加水分解の問題のために、未
加工の粉末を使用して適正基準の水性Ｍｇスピネル懸濁液を調製するのは不可能であるこ
とが明らかになった。この問題の重大性は、多量の懸濁液が長期にわたってタンクに貯蔵
される大規模製造において増大するであろうため、コロイドプロセスがもたらす利点にも
関わらず、コロイドプロセスは、先端的なＭｇスピネルの製造プロセスにおいて効果的に
使用することができない。さらに、Ｇａｎｅｓｈにより提案された化学的方法による不動
態化技術は、先に強調したように、複雑であり、時間がかかり、工業規模での大量の粉末
の加工には適さない。
【０００５】
［発明が解決しようとする課題］
　本発明の効果により、合成プロセス中に火炎熱分解されたＭｇスピネル粉末上に被覆さ
れるＡｌ２Ｏ３は、スピネルコアを高い加水分解速度から保護し、ひいては高い固体装填
率（＞４５体積％）を有する高度に安定な水性懸濁液の調製を可能にする。この被覆は、
Ｍｇスピネル粉末を使用して調製された非水性（例えば、アルコール）懸濁液を反応器に
給送することによって予め合成されたＭｇスピネル粉末に適用することもできる。
【０００６】
　ＭｇＯ．ｎＡｌ２Ｏ３（０．６５＜ｎ＜４．１０）／Ａｌ２Ｏ３コア／シェル構造の被
覆粉末の水性懸濁液が湿式形成法（例えば、スリップキャスティング）で直接使用される
場合、それらは、明確に異なる幾何学形状を有する、均質で十分に充填され、かつ高密度
の未焼結体の製造を可能にすることができる。したがって、それらは、先端的なＭｇスピ
ネルセラミックスの焼結プロセス中の精確な微細構造の制御に著しく寄与することができ
る。均質かつ密な未焼結体は、より良好な最終的な微細構造、そしてそれに従ってより高
い物理及び化学特性を確実にするだけでなく、焼結温度を低下させ、ひいてはより経済的
な製造を可能にもする。
【０００７】
　別の目的は、噴霧乾燥機を用いるＭｇスピネル顆粒製造において、コア／シェル構造の
複合粉末の懸濁液を使用することである。Ｇｏｌｄｓｔｅｉｎ（Ｇｏｌｄｓｔｅｉｎ，Ａ
．、Ｊ．Ｅｕｒ．Ｃｅｒａｍ．Ｓｏｃ．２０１２、３２、２８６９～２８８６）は、先端
的なＭｇスピネルセラミックスの製造に使用される市販の顆粒が、均質な未焼結体を製造
するための品質を有しないと報告した。顆粒の特性は、噴霧乾燥機の前に用いられるコロ
イドプロセスに著しく依存し、懸濁液の品質に関連する。したがって、コア／シェル構造
の粉末を用いて製造することのできる安定な懸濁液は、高品質の顆粒の製造を可能にする
。
【０００８】
　複合粉末のＡｌ２Ｏ３シェルは、コロイドプロセス中のＭｇスピネルコアを保護し、化
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学量論比（ｎ値）に応じて焼結又は熱処理中に可変の温度（１１００～２０００℃）でコ
ア内に再溶解する。したがって、焼結構造内に残留相は残らない。コア／シェル構造の複
合粉末のこれらの特徴の効果により、単相微細構造が特に求められる光学用途（例えば透
明装甲、ＩＲドーム、ＩＲ検出器窓など）に複合粉末を使用することが目標とされる。市
販の透明なＭｇスピネル製品の微細構造にはさらなる改善の余地があることは周知である
。例えば、現行の透明なＭｇスピネル装甲システムに使用されるセラミックスは、異常な
結晶粒成長を示す大きな結晶粒（５０～３００μｍ）から構成された微細構造を有し、こ
れは機械特性を劣化させる。コア／シェル粉末のコロイドプロセスから形成された均質か
つ高密度の未焼結体により、微細構造の制御への著しい寄与、そしてその結果としての最
終的な特性を達成することが目標とされる。
【０００９】
　さらに、コア／シェル構造を有する粉末が、含水系だけでなく非水系においても、従来
のＭｇスピネルと比較して安定性という点での利点を提供することを確実にすることが目
標とされる。例えば、アルコール及び水は混和性の液体であるため、高純度のアルコール
が使用されるプロセスにおいてでさえ、湿気が溶媒媒体中に溶解し得る。そのような媒体
において、コア／シェル構造を有する粉末は、従来のＭｇスピネル粉末と比較して加水分
解速度という点での利点を有する。
【図面の簡単な説明】
【００１０】
［図面の説明］
【図１】エアロゾルノズルと、パイロット炎ノズルと、化学蒸着技術による被覆を可能に
する「バブラー」とから構成されているシステムの概略図である。
【図２】合成及び被覆に使用される火炎熱分解ユニットの概略図である。
【図３】化学量論的なスピネルを実現するのに必要とされるＡｌ２Ｏ３シェル厚を、平均
粒径及びＭｇＯ（ＭｇＯ．ｎＡｌ２Ｏ３、ｎ＜１）に富んだコア構造のｎ値の関数として
示すプロットである。
【図４】Ｍｇスピネルコア内でのＡｌ２Ｏ３シェルの溶解後の最終的な化学量論比を、被
覆厚及び平均粒径の関数として示すプロットである。
【図５】平均コアサイズを、前駆体溶液のマグネシウム及びアルミニウムの全体の濃度の
関数として示すプロットである。
【００１１】
［図面の符号の説明］
１：エアロゾルノズルシステム
２：エアロゾルノズルへの溶液の給送
３：エアロゾルノズルへの分散ガスの給送
４：パイロット炎
５：遮蔽ガスの給送
６：バブラーシステム
７：搬送ガス又は複数のガスの給送
８：搬送ガス及び被覆前駆体蒸気の混合物を反応器に給送するための鋼管
９：バブラーシステムの動作を確認するためのガイド
１０：蠕動ポンプ
１１：前駆体溶液
１２：搬送ガスタンク
１３：分散ガスタンク
１４：パイロット炎用ガスタンク
１５：流量計
１６：火炎防止器
１７：真空
１８：真空フィルタバッグ
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１９：粉末収集ユニットが接続されている先細のカバー
２０：溶融シリカ管
２１：熱電対孔
【００１２】
［発明の説明］
　本発明は、火炎熱分解技術による合成の間にＡｌ２Ｏ３でｇＡｌ２Ｏ４（Ｍｇスピネル
）粉末の表面を被覆することによる、ＭｇＡｌ２Ｏ４（Ｍｇスピネル）粉末が水性媒体中
で示す加水分解に対するＭｇＡｌ２Ｏ４（Ｍｇスピネル）粉末の不動態化の方法に関する
。ＭｇＯ．ｎＡｌ２Ｏ３（０．６５＜ｎ＜４．１０）／Ａｌ２Ｏ３構造の複合粉末のスピ
ネルコアは、火炎熱分解法により合成され、同じ反応器で連続してＡｌ２Ｏ３で被覆され
る。本発明はまた、予め合成された又は入手したＭｇスピネル粉末から調製された懸濁液
を反応チャンバに給送することによる、予め合成された又は入手したＭｇスピネル粉末の
被覆を可能にする。
【００１３】
　火炎熱分解法によってＭｇＡｌ２Ｏ４コアを合成するには、まず、前駆体溶液を調製し
、これをエアロゾルノズル（１）に給送して、Ｍｇ＋２及びＡｌ＋３の陽イオンをシステ
ムに供給する。マグネシウムの金属有機化合物、及びアルミニウムの金属有機化合物、又
はこれらの金属の塩が、前駆体溶液を調製するために使用される。マグネシウム源の例に
は、マグネシウムアセチルアセトネート、マグネシウムアセチルアセトネート二水和物、
マグネシウムエトキシド、マグネシウムｔｅｒｔブトキシド、マグネシウム２－エチルヘ
キサゴネート（ｍａｇｎｅｓｉｕｍ　２－ｅｔｈｙｌｈｅｘａｇｏｎａｔｅ）、ギ酸マグ
ネシウム、ギ酸マグネシウム二水和物、ミリスチン酸マグネシウム、ナフテン酸マグネシ
ウム、エチレンジアミン四酢酸二水素マグネシウム、ビ（２，２，６，６－テトラメチル
－３，５－ヘプタンジオネート）マグネシウム、ビ（２，２，６，６－テトラメチル－３
，５－ヘプタンジオネート）マグネシウム二水和物、（ビシクロペンタジエニル）マグネ
シウム（ＩＩ）、ビ（エチルシクロペンタジエニル）マグネシウム、ビ（メチル－ｎ５－
シクロペンタジエニル）マグネシウム、ビ（ペンタメチルシクロペンタジエニル）マグネ
シウム、マグネシウムｄ－グロコナチドレート（ｍａｇｎｅｓｉｕｍ　ｄ－ｇｌｏｃｏｎ
ａｔｈｙｄｒａｔｅ）、モノペルオキシフタル酸マグネシウム六水和物、トリフルオロメ
タンスルホン酸マグネシウム、マグネシウムビ（トリフルオロメチルスルホニル）イミド
、酢酸マグネシウム、酢酸マグネシウム四水和物、硝酸マグネシウム六水和物、過塩素酸
マグネシウムが含まれる。アルミニウム源の例には、アルミニウム（ＩＩＩ）アセチルア
セトネート、アルミニウム２－エチルヘキサゴネート（ａｌｕｍｉｎｕｍ　２－ｅｔｈｙ
ｌｈｅｘａｇｏｎａｔｅ）、アルミニウムエトキシド、アルミニウムイソプロポキシド、
アルミニウムｔｅｒｔブトキシド、アルミニウムトリブトキシド、アルミニウムトリメト
キシド、トリエタノールアミンアルミニウム、オレイン酸アルミニウム、アルミニウム（
ＩＩＩ）ｓｅｃブトキシド、フェノールスルホン酸アルミニウム、塩化アルミニウム、硝
酸アルミニウム六水和物、硝酸アルミニウム九水和物が含まれる。金属有機又は塩化合物
を溶解させる有機液体の能力、及び有機液体の引火性に応じて、極性又は無極性の有機液
体が溶媒として使用される。そのような溶媒の例には、エタノール、メタノール、酢酸、
ｎ－ブタノール、イソプロパノール、ｎ－プロパノール、ギ酸、ヘキサン、ベンゼン、キ
シレン、トルエン、酢酸エチル、テトラヒドロフラン、ジクロロメタン、アセトン、及び
アセトニトリルが含まれる。前駆体溶液におけるＭｇ：Ａｌ比は、好ましくは１：１．７
～１：２の範囲であるが、１：１．３～１：８．２の範囲でも調製することができる。選
択すべき範囲は、粉末の使用分野及び達成すべき相純度に密接に関係している。例えば、
以下で開示されるように、本発明の範囲で実施された研究により、１：１．７～１：２の
範囲が、透明なＭｇスピネルの製造を目的とする粉末に適正であることが明らかになった
。加えて、化学量論比（＜＜１：２＜＜）を確実にするであろう値から著しく偏移すると
、二次相（例えば、異なる転移相におけるＡｌ２Ｏ３又はＭｇＯ）の形成につながる。
【００１４】
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　本発明に従って合成されたコア／シェル構造の粉末がセラミックス製造のために使用さ
れる際、およそ１０５０℃超の温度での焼結中にシェルがコア内に溶解し始め、したがっ
て最終的な化学量論比が変化する。化学量論比は、Ｍｇスピネルの焼結挙動と最終的な生
成物の特性との両方に影響する。焼結速度は、Ｍｇスピネルの高密度化を制御するＯ－２

の拡散、ひいては構造内のＯ－２の空格子点濃度に密接に関係している。したがって、Ｏ
－２の空格子点濃度を増加させるマグネシウム含有量の多い化学量論比は、焼結の速度を
改善する。しかしながら、結晶構造のＯ－２の空格子点は焼結速度を改善するが、それら
はシステムに色中心（Ｆａｒｂｅ中心）を形成し、ひいては透明な生成物の暗化を引き起
こす。焼結速度と暗化／光透過との間の最適化を考慮すると、最終的な化学量論比がマグ
ネシウム又はアルミナの過剰に豊富な方に推移することは望ましくない。焼結後に達成さ
れる最終的な化学量論比は、コア／シェル粉末のコア化学量論比、Ａｌ２Ｏ３シェル厚、
及び相（相の密度に関して）、そして最後に平均結晶粒サイズ及びサイズ分布の変数に応
じて変化させることができる。こうしたパラメータが最終的な化学量論比に及ぼす影響は
、非晶質Ａｌ２Ｏ３シェルに関する図３及び４に提示されている。例えば、Ｍｇスピネル
を生じるために前駆体溶液中のＭｇ及びＡｌの陽イオンが火炎熱分解中に完全に反応する
と仮定すると、溶液中で１：１．７～１：２の範囲のＭｇ：Ａｌ比は、コア化学量論比を
示す、０．８５～１（実施例１、ｎ＝１の場合）の範囲のｎ値（ＭｇＯ．ｎＡｌ２Ｏ３）
をもたらすと予想されるであろう。図３に見られるように、１２０ｎｍの平均サイズを有
する粉末上のおよそ２ｍｍ厚の非晶質Ａｌ２Ｏ３シェルでは、コアのｎ値が０．８５に設
定されている場合、焼結後に化学量論的なＭｇスピネル（ｎ＝１）を達成することが可能
になる。図４は、コア内のシェルの溶解による化学量論比の変化を、粒径及び達成される
一般的な厚さ範囲のシェル厚の関数として示す。例えば、コア化学量論比を示すｎ値が１
である場合、１００ｎｍの平均サイズを有する粉末で得られるおよそ２ｎｍ厚の非晶質Ａ
ｌ２Ｏ３シェルは、焼結後に１．２の「ｎ」値を達成することが可能にする。したがって
、透明なＭｇスピネルセラミックスを製造するためのコア／シェル粉末を合成するために
、前駆体溶液中で１：１．７～１：２の範囲の値に設定されたＭｇ：Ａｌ比は、適切なシ
ェル厚及び粒径に対して極端な値に最終的な化学量論比を推移させないため、高い透明度
を有する生成物を実現することを可能にする。
【００１５】
　エアロゾルノズル（１）に給送される前駆体溶液のマグネシウム及びアルミニウムの全
体の濃度は、０．５～１．５Ｍの範囲で選択される（Ｍｇ：Ａｌ比は、上記に明示した１
：１．７～１：２の範囲で優先的に選択されるが、１：１．３～１：８．２の範囲で選択
されてもよい）。その溶液を含んだビーカーは、溶媒の種類及び選択された濃度に応じて
プロセス中に５０～６５℃の範囲で変動する温度の水浴に入れられ、保持される。この溶
液は次に、蠕動ポンプ（１０）によって０．２５～５０ｍｌ／分の範囲、好ましくは１２
．５ｍｌ／分の流量で、エアロゾルノズル（１）に供給される。溶液の濃度及び流量は、
Ｍｇスピネルコアのサイズ及び残留相の形成に対して著しい影響を有する。本発明を用い
て製造される粉末では、高い焼結活性と合わさった低い凝集傾向が考慮される。したがっ
て、当該技術分野において１０～１８０ｎｍの範囲の粉末を合成することは可能であるが
、およそ１００ｎｍのサイズ範囲が焦点とされる。実施例１に示されるシステムで初期濃
度がコアサイズに及ぼす影響が図５に提示されている（１２．５ｍｌ／分の固定流量に関
する）。コアサイズは、動的光散乱法（ゼータナノサイザー（Ｚｅｔａ　ｎａｎｏｓｉｚ
ｅｒ）、Ｍａｌｖｅｒｎ、ＵＫ）で測定された被覆粉末のサイズと等しいと仮定されるが
、これは、この方法で達成された被覆厚が低い（２～１０ｎｍ）ためである。例示されて
いるように、実施例１に示されるシステムのコアサイズは、前駆体溶液濃度の関数として
増加する。使用される全プロセスパラメータでの相純度がＸＲＤによって分析される。知
られているように、ＸＲＤでは、システム中で３％未満の相を検出できない。したがって
、検出不可能な低い量のＭｇＯ又はＡｌ２Ｏ３が、相純度が確保されているシステムに存
在する場合がある（Ｍｇ：Ａｌ比は、１：１．７～１：２の範囲である）。実施例１で開
示される研究のシステムでは、様々な試験中、流量が２０ｍｌ／分まで達したとき、又は
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より低い流量（＜２０ｍｌ／分）に対して１：２を超えるＭｇ：Ａｌ比が選択されたとき
に、残留Ａｌ２Ｏ３相が検出された。
【００１６】
　前駆体溶液からエアロゾルを形成するために使用される分散ガスは、好ましくはＯ２で
あるが、Ｎ２、Ｏ２／Ｎ２混合物、又は乾燥空気も使用される。較正済み質量流量計（１
５）は、正確な流量及び圧力でガスを火炎熱分解システムに供給するために用いられる。
分散Ｏ２ガス（３）は、１～５Ｌ／分の範囲で、好ましくは２．５Ｌ／分の流量でシステ
ムに給送される。
【００１７】
　エアロゾルの点火に必要なパイロット炎（４）は、メタン／酸素混合物を用いて得られ
る。酸素に富んだ０．４６のメタン／酸素比が、実施例１～３で開示されるプロセスのそ
れぞれで使用される。メタン及び酸素の流量は、それぞれ、２．５Ｌ／分及び５．５Ｌ／
分に設定される。Ｎ２は、ノズル先端を前駆体溶液の火炎から隔離するため、かつノズル
先端における生成物の蓄積を防止するために、０．８Ｌ／分の流量で遮蔽ガス（５）とし
て使用される。前駆体溶液の濃度及び流量並びに分散ガスの流量といった、粒径及び被覆
厚を制御する変数の値は、パイロット炎を形成するために使用されるメタン及び酸素の流
量、並びに遮蔽ガスを形成するために使用される窒素の流量に関して本明細書に明示され
る値に限定されない。層流を確保しながら安定な火炎を形成するであろう値が、可変プロ
セスパラメータに対して使用される。
【００１８】
　ＭｇＯ．ｎＡｌ２Ｏ３（０．６５＜ｎ＜４．１０）コアを被覆するための被覆前駆体蒸
気は、１つ又は複数の搬送ガス（７）を用いることによって、火炎端と粉末収集ユニット
との間の様々な温度区画に供給される。所望の被覆相及び厚さに応じて、ガス混合物は、
２００～１３００℃の範囲で変動する温度区画に供給される。搬送ガス及びアセトネート
蒸気の混合物を輸送する鋼管（８）の位置は、研究前に得られたシステムの温度プロファ
イルデータに従って調節される。温度プロファイルは、研究される各条件（溶媒の種類及
び給送速度、ガス、並びに給送速度）について別々に得られる。測定は、先細のカバー（
１９）の孔（２１）から挿入された熱電対によって、火炎端と溶融石英管の端部との間の
様々な点において行われる。測定は、コア粒子の合成に使用される溶媒の点火の２０分後
に、粉末の合成及び被覆を行わずに、熱平衡において行われる。被覆温度、被覆前駆体、
及び搬送ガスは、被覆相に対して著しい影響を有する。被覆は、かかるパラメータに応じ
て、非晶質である場合もあり、転移相にある場合もあり、安定な相にある場合もある。例
えば、酢酸アルミニウム及び乾燥空気を使用して３００～５５０℃の範囲（実施例１、４
００℃）で適用された被覆で、およそ２ｎｍ厚の非晶質アルミナ層が目標とされる。その
一方で、６５０～９００℃などのより高い温度範囲で塩化アルミニウム及びＣＯ２／Ｈ２

を使用して適用された被覆は、γ‐Ａｌ２Ｏ３相を目標とする（実施例２）。被覆前駆体
蒸気が火炎区画に直接供給されると、Ａｌ２Ｏ３は、コア粒子上で不均質に核形成するの
ではなく、α相として均質に核形成する。金属アルコキシド、アルキル、金属ジケトン、
又はアルミニウム塩などのグループを含む金属有機化合物が、Ａｌ２Ｏ３被覆前駆体とし
て使用される。本発明で使用される金属有機アルミニウム成分の例には、アルミニウムエ
トキシド、アルミニウムｓ－ブトキシド、アルミニウムイソプロポキシド、ジメチルアル
ミニウムイソプロポキシド、ジメチルアルミニウムイソプロポキシド、トリエチルアルミ
ニウム、トリエチル（トリ－ｓｅｃ－ブトキシ）ジアルミニウム、トリメチルアルミニウ
ム、酢酸アルミニウム、アルミニウムアセチルアセトネート、アルミニウムヘキサフルオ
ラアセチルアセトネート（ａｌｍｉｎｕｍ　ｈｅｘａｆｌｕｏｒａａｃｅｔｙｌａｃｅｔ
ｏｎａｔｅ）、トリ（２，２，６，６，－テトラメチル－３，５－ヘプタンジオネート）
アルミニウムが含まれる。本明細書で使用されるアルミニウム塩の例には、塩化アルミニ
ウム及び硝酸アルミニウム、並びにそれらの水和物が含まれる。被覆のための前駆体蒸気
は、アルミニウム源の相に応じて、円筒状「バブラー」（化学蒸着プロセスに頻繁に使用
されている）（６）を使用して、蒸発、昇華、又は搬送ガスと共にパージすることといっ
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た手段によって、記載の成分から得られる。恒温装置を備えたバブラー（６）は、いたる
所に同一量のガス混合物をシステムに搬送するために使用される。乾燥空気、Ｎ２、Ｏ２

、及びＣＯ２／Ｈ２の混合物が、搬送ガス（７）として使用される。搬送ガスの流量は、
被覆厚を制御するため、かつ、関与する温度区画におけるＡｌ２Ｏ３の不均質な核形成条
件を確保するために、０．１Ｌ／分～１Ｌ／分の範囲で調節される。実施例２で開示され
るように、ＣＯ２／Ｈ２ガス混合物を使用する場合、両方のガスの流量は等しくする。搬
送ガス及び被覆前駆体蒸気を移送する鋼管（８）は、高温の反応区画に位置するため、可
能性のある凝縮を防ぐために予熱されない。
【００１９】
　被覆プロセスの最後に得られたＭｇＯ．ｎＡｌ２Ｏ３（０．６５＜ｎ＜４．１０）／Ａ
ｌ２Ｏ３コア／シェル構造の粉末は、次に、真空引きによってフィルタバッグユニット（
１７、１８）に収集される。
【００２０】
　前述のように、本発明はまた、予め合成された又は市販のＭｇスピネル粉末の懸濁液を
火炎熱分解反応器に給送することによって、これらの粉末のコーティングを可能にする。
市販のＭｇＡｌ２Ｏ４粉末が使用される場合、実施例３で開示されるように、分散剤の存
在下で、又は分散剤を一切使用せずに、１０体積％～２０体積％の範囲の低い固体装填率
を有する非水性懸濁液が調製される。平均粒径は、５０～１０００ｎｍの範囲で選択され
る。高純度エチルアルコール、メチルアルコール、メチルエチルケトン、ｎ－プロパノー
ル、イソプロパノール、ｎ－ブタノール、ギ酸、トルエン、ペンタン、キシレン、ベンゼ
ン、ヘキサン、酢酸エチル、又はそれらの混合物が、分散媒として使用される。粉末の表
面積に応じて、０．５～１０ｍｇ／ｍ２の範囲のリン酸エステル又は魚油が、分散剤とし
て使用される。調製された懸濁液は、固体装填率に応じて１～１０ｍｌ／分の範囲で変動
する流量で、ノズル（１）に供給される。懸濁液が溶液の代わりに使用される場合、分散
ガス、パイロット炎ガス、並びに遮蔽ガスの種類及び流量は、上述のものと同じである。
同様に、Ａｌ２Ｏ３被覆方法も、上記で開示された通りである。
【００２１】
　含水系におけるＭｇＯ．ｎＡｌ２Ｏ３（０．６５＜ｎ＜４．１０）／Ａｌ２Ｏ３コア／
シェル構造の粉末の挙動は、ゼータ電位差計（ｚｅｔａ　ｐｏｔｅｎｔｉｏｍｅｔｅｒ）
（ゼータナノサイザー、Ｍａｌｖｅｒｎ、ＵＫ）を用いて研究され、火炎熱分解法を用い
て合成された未被覆のＭｇスピネル粉末の挙動と比較される。未被覆の粉末では安定なゼ
ータ測定を行うことができない。低い固体濃度（＜２体積％）を有する未被覆のＭｇスピ
ネルの懸濁液で測定されたｐＨ値は、時間と共に増加する。その一方で、ＭｇＯ．ｎＡｌ

２Ｏ３（０．６５＜ｎ＜４．１０）／Ａｌ２Ｏ３コア／シェル構造のゼータ電位測定は、
等電点が９．２であること、及び、低下するｐＨに対して表面が正電荷を帯びている（お
よそｐＨ４で測定された電位は５２ｍＶである）こと、一方で、上昇するｐＨに対して表
面が負電荷を帯びている（およそｐＨ１０で測定された電位は－２２ｍＶである）ことを
示した（実施例１）。コア／シェル構造の粉末のｐＨに対するゼータ電位挙動は、Ａｌ２

Ｏ３粉末の挙動に近いことが観察される。０．６重量％のポリメタクリル酸アンモニウム
を分散剤として使用することによって、４８体積％のコア／シェル構造の粉末の高度に安
定な水性懸濁液を調製することが可能であった。
【実施例】
【００２２】
実施例１：
　前駆体溶液を調製するために、３：１の体積比のキシレン／酢酸エチル混合物を溶媒と
して使用し、マグネシウムアセチルアセトネート（Ｃ１０Ｈ１４ＭｇＯ４）及びアルミニ
ウムイソプロポキシド（Ｃ９Ｈ２１Ｏ３Ａｌ）を溶質として使用する。システムにおいて
１：２のＭｇ：Ａｌ比になるように、５１．９２ｇのマグネシウムアセチルアセトネート
及び９５．３２ｇのアルミニウムイソプロポキシドを１Ｌビーカー内に入れ、このビーカ
ーにキシレン／酢酸エチル混合物を充填して、１Ｌの全体積にする。この溶液を次に、火
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炎熱分解システムに給送する前に、圧力形成を防止するための小さな開口部を備えた容器
において、５８℃の温度で４時間にわたって混合し、蒸発した溶媒の体積をプロセスの最
後に補充する。この溶媒は、火炎熱分解プロセス全体を通じて再び５８℃の温度に維持さ
れる。
【００２３】
　このように調製された前駆体溶液を、次に、１２．５ｍｌ／分の流量でノズル（１）に
供給する。２．５Ｌ／分の流量におけるＯ２ガス（３）を分散ガスとして使用し、０．８
Ｌ／分の流量におけるＮ２ガス（５）を遮蔽ガスとして使用する。メタン／酸素ガス混合
物（４）を使用して、パイロット炎に点火する。メタン流量は２．５Ｌ／分に設定し、酸
素流量は５．５Ｌ／分に設定する。
【００２４】
　合成されたコア粉末を被覆するためのアルミニウム源として、アルミニウムアセチルア
セトネートを使用する。これをステンレス鋼製「バブラー」（６）に入れ、１５０℃で昇
華させる。乾燥空気を使用することにより、アルミニウムアセチルアセトネート蒸気をシ
ステムに移送する。乾燥空気流量は、０．２５Ｌ／分に設定する。搬送ガス及びアセトネ
ート蒸気の混合物（８）を火炎端の後の区画に供給し、およそ４００℃の温度にする。
【００２５】
　動的光散乱法（ゼータナノサイザー、Ｍａｌｖｅｒｎ、ＵＫ）で測定された粉末の平均
粒径は１００ｎｍである。ＭｇＯ．ｎＡｌ２Ｏ３（０．６５＜ｎ＜４．１０）／Ａｌ２Ｏ

３コア／シェル構造の粉末のゼータ電位（ゼータナノサイザー、Ｍａｌｖｅｒｎ、ＵＫ）
の測定は、等電点が９．２であること、及び、低下するｐＨに対して表面が正電荷を帯び
ている（およそｐＨ４で測定された電位は５２ｍＶである）こと、一方で、上昇するｐＨ
に対して表面が負電荷を帯びている（およそｐＨ１０で測定された電位は－２２ｍＶであ
る）ことを示した。上記で開示されたプロセスで製造された未被覆のＭｇスピネル粉末で
は、安定なゼータ測定を行うことができなかった。未被覆の粉末を用いて調製された希薄
な水性懸濁液（＜２体積％）のｐＨは、時間と共に変動することが観察された。加えて、
被覆粉末と未被覆の粉末とは、高い固体装填率で異なる挙動を示す。０．６重量％のポリ
メタクリル酸アンモニウムを分散剤として使用することによって、４８体積％の固体装填
率を有する被覆粉末の水性懸濁液を調製することが可能であった。しかしながら、未被覆
の粉末では２７体積％の固体装填率しか達成され得なかった。
【００２６】
実施例２：
　Ｍｇスピネルコア構造体を合成するために使用される前駆体、かかる化学物質の比、前
駆体溶液の流量、分散ガス、遮蔽ガス、パイロット炎を形成するガス、及びかかるガスの
流量は、実施例１に明記したものと同一である。実施例２は、Ａｌ２Ｏ３シェルの被覆方
法という点のみ実施例１と異なる。
【００２７】
　合成されたコア粉末を被覆するためのアルミニウム源として、塩化アルミニウム（Ａｌ
Ｃｌ３）を使用する。塩化アルミニウムをステンレス鋼製「バブラー」（６）に入れ、温
度を２００℃に固定して維持する。ＣＯ２／Ｈ２混合物を使用して、塩化アルミニウム蒸
気をシステムに移送する。両方のガスの流量を０．１５Ｌ／分に設定する。ガス混合物（
８）を、およそ７５０℃の温度における火炎の端部の後の区画に供給する。実施例１とは
異なり、使用されるガス及びかかるガスに依存する反応の結果として生じるＨＣｌ蒸気が
環境に放出されることを防止するために、真空引き（１７）の前に排水トラップを使用す
る。
【００２８】
　動的光散乱法（ゼータナノサイザー、Ｍａｌｖｅｒｎ、ＵＫ）で測定された平均被覆粒
径は１１０ｎｍである。コア／シェル構造の複合粉末のゼータ電位測定は、等電点が８．
７であること、及び、低下するｐＨに対して表面が正電荷を帯びている（およそｐＨ４で
測定された電位は４８ｍＶである）こと、一方で、上昇するｐＨに対して表面が負電荷を
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例１で開示されたように合成された未被覆のＭｇスピネル粉末では、安定なゼータ測定を
行うことができなかった。
【００２９】
実施例３：
　０．５重量％のリン酸エステルを分散剤として使用して、市販のＭｇＡｌ２Ｏ４粉末（
Ｓ３０ＣＲ、Ｂａｉｋｏｗｓｋｉ、Ｆｒａｎｃｅ）を１０体積％でトルエン：エチルアル
コール混合物（１：１）に分散させる。１．０７ｇのリン酸エステルを、２７０ｍｌのト
ルエン及び２７０ｍｌの高純度エチルアルコールの混合物に溶解させた。次に、２１４．
６８ｇのＭｇＡｌ２Ｏ４粉末をビーカーに添加する。添加の過程において、磁気撹拌機を
使用して懸濁液を撹拌し、同時に、超音波ホーンを使用して凝集体を粉砕した。懸濁液の
低い固体装填率にも関わらず、懸濁液は、火炎熱分解ユニットへの懸濁液の供給の持続期
間にわたり、沈殿しないように常に撹拌された。この懸濁液を次に、２ｍｌ／分の流量で
ノズル（１）に給送する。２．５Ｌ／分の流量におけるＯ２ガス（３）を分散ガスとして
使用し、０．８Ｌ／分の流量におけるＮ２ガス（５）を遮蔽ガスとして使用する。メタン
／酸素ガス混合物（４）を使用して、パイロット炎に点火する。メタン流量は２．５Ｌ／
分に設定し、酸素流量は５．５Ｌ／分に設定する。
【００３０】
　市販のＭｇＡｌ２Ｏ４粉末を被覆するためのアルミニウム源として、アルミニウムアセ
チルアセトネートを使用する。アルミニウムアセチルアセトネートをステンレス鋼製「バ
ブラー」（６）に入れ、１５０℃に固定された温度を維持することによって前駆体の昇華
を確実にする。乾燥空気を使用して、アルミニウムアセチルアセトネート蒸気をシステム
に移送する。乾燥空気流量は、０．２５Ｌ／分に設定する。搬送ガス及びアセトネート蒸
気の混合物（８）を、およそ４００℃の温度における火炎の端部の後の区画に供給する。
【００３１】
　被覆粉末のゼータ電位測定は、９．５の等電点を示した。実施例１で開示されたように
、この方法で実現されたコア／シェル構造の粉末により、ポリメタクリル酸アンモニウム
を分散剤として使用することによって、高い固体装填率で安定な水性懸濁液の調製が可能
になった。入手した市販のＭｇＡｌ２Ｏ４粉末では、濃縮懸濁液の調製ができなかった。
市販のＭｇＡｌ２Ｏ４粉末が被覆されるこの実施形態により、４５体積％の固体装填率を
有する安定な水性懸濁液の調製が可能になる。その一方で、市販のＭｇＡｌ２Ｏ４粉末が
直接使用されると、２５体積％を超える固体充填率を有する懸濁液は凝固する。
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