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(57)【要約】
　導電性インク、導電性フィラーおよび／または導電性コーティングの製造に用いるため
に、大きさ、モルホロジーおよびサイズ分布の特性が制御され、予め決められた銀粒子が
、例えばゼラチンのようなキャリア媒体中にハロゲン化銀粒子の分散体を形成し、該分散
体を処理してハロゲン化銀粒子を所望の銀粒子に変換することによって提供される。
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　導電性インク、導電性フィラーおよび／または導電性コーティングの製造方法であって
、導電性インク、導電性フィラーおよび／または導電性コーティングは、導電性を賦与す
るために銀粒子を単独でまたは他の導電性材料と組み合わせて含み、当該方法は下記の各
工程を含んでなる。
　キャリア媒体中にハロゲン化銀粒子の分散体を用意する工程、
　該ハロゲン化銀粒子を銀粒子に転換し、キャリア媒体中に銀粒子の分散体を形成するよ
うにハロゲン化銀粒子の分散体を処理する工程、および
　キャリア媒体中の銀粒子分散体をさらに処理して、導電性インク、導電性フィラーおよ
び／または導電性コーティングを形成する工程。
【請求項２】
　ハロゲン化銀粒子が塩化銀を含んでなる請求項１に記載の方法。
【請求項３】
　ハロゲン化銀粒子が少なくとも９０％の量で塩化銀を含んでなる請求項２に記載の方法
。
【請求項４】
　ハロゲン化銀粒子が少なくとも９９．５％の量で塩化銀を含んでなる請求項３に記載の
方法。
【請求項５】
　銀粒子の分散体が、１方向の寸法が０．０３～１０μｍの範囲である銀粒子を含んでな
る請求項１～４のいずれか一項に記載の方法。
【請求項６】
　銀粒子の分散体が、１方向の寸法が０．２５～５μｍの範囲である銀粒子を含んでなる
請求項５に記載の方法。
【請求項７】
　ハロゲン化銀粒子が平板状粒子である請求項１～６のいずれか一項に記載の方法。
【請求項８】
　銀粒子が、ハロゲン化銀平板状粒子の形態に実質的に相当する形態を有する平板状粒子
である請求項７に記載の方法。
【請求項９】
　平板状粒子が少なくとも３：１のアスペクト比を有する請求項７または８に記載の方法
。
【請求項１０】
　平板状粒子が少なくとも５：１のアスペクト比を有する請求項９に記載の方法。
【請求項１１】
　平板状粒子が１０：１～５０：１のアスペクト比を有する請求項１０に記載の方法。
【請求項１２】
　ハロゲン化銀粒子分散体の処理が、該ハロゲン化銀粒子をカブらせることおよび該カブ
らせたハロゲン化銀粒子を現像剤組成物によって還元させることを含んでなる請求項１～
１１のいずれか一項に記載の方法。
【請求項１３】
　ハロゲン化銀粒子のカブリが、還元剤によって処理すること、ハロゲン化銀粒子を該ハ
ロゲン化銀粒子が感受性を有する放射線に曝すこと、ハロゲン化銀分散体のｐＨを調整す
ること、および／またはハロゲン化銀粒子分散体に銀イオンまたは銀イオン源を導入する
ことである請求項１２に記載の方法。
【請求項１４】
　キャリア媒体がゼラチンである請求項１～１３のいずれか一項に記載の方法。
【請求項１５】
　銀粒子分散体のキャリア媒体を該キャリア媒体とは異なる第二のキャリア媒体で置換す
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ることをさらに含んでなる請求項１４に記載の方法。
【請求項１６】
　第二のキャリア媒体がインク分散剤としての使用に適している請求項１５に記載の方法
。
【請求項１７】
　請求項１～１６のいずれか一項に記載の方法を含んでなる導電性インクの製造方法。
【請求項１８】
　導電性インクがインクジェット、フレキソグラフ、リソグラフ、凹版、グラビアおよび
スクリーン印刷の１種または２種以上に適している請求項１７に記載の方法。
【請求項１９】
　導電性インクがインクジェット印刷に好適であり、さらなる処理工程がインクジェット
印刷で用いるために銀粒子分散体を調製することを含んでなり、銀粒子分散体が１μｍま
での最大寸法と立方体または平板状形態とを有する銀粒子を含んでなり、銀粒子分散体の
サイズ分布が最大０．５の変動係数である、請求項１８に記載の方法。
【請求項２０】
　導電性インクがリソグラフ印刷に好適であり、さらなる処理工程がリソグラフ印刷で用
いるための銀粒子分散体を調製することを含んでなり、銀粒子分散体が１０μｍまでの最
大寸法と少なくとも５：１のアスペクト比を有する平板状形態とを有する銀粒子を含んで
なる、請求項１７に記載の方法。
【請求項２１】
　導電性フィラーの製造方法であって、銀粒子分散体のさらなる処理が、銀分散体を導電
性フィラーとして用いる範囲内の構成要素を製造する組成物と銀粒子分散体とを混合する
ことを含んでなる請求項１～１７のいずれか一項に記載の方法。
【請求項２２】
　導電性コーティングの製造方法であって、銀粒子分散体のさらなる処理工程が、導電性
コーティングを提供するに十分な銀粒子のレイダウンで銀粒子分散体を支持体上に塗布す
ることを含んでなる請求項１～１７のいずれか一項に記載の方法。
【請求項２３】
　導電性コーティングが導電性トラックを規定するパターン化された導電性コーティング
であり、銀粒子の導電性トラックが所望のパターンに従って形成されるように、銀粒子分
散体を支持体基材に塗布する前に、支持体基材を処理して、導電性トラックの所望のパタ
ーンを定める親液性および疎液性領域を生成させる工程をさらに含んでなる請求項２２に
記載の方法。
【請求項２４】
　請求項１～２３のいずれか一項に記載の方法によって得ることができる導電性インク、
導電性フィラーまたは導電性コーティング。
【請求項２５】
　導電性インクが、立方体または平板状形態の銀粒子を有する銀粒子分散体を含んでなり
、該分散体のサイズ分布が最大０．５の変動係数を有するインクジェット印刷用導電性イ
ンク。
【請求項２６】
　導電性インクが、１０μｍまでの最大寸法および少なくとも５：１のアスペクト比の平
板状形態の銀粒子を有する銀粒子分散体を含んでなるリソグラフ印刷用導電性インク。
【請求項２７】
　１０μｍまでの最大寸法および少なくとも５：１のアスペクト比の平板状形態を有する
銀粒子の分散体を含んでなる導電性フィラー。
【請求項２８】
　１０μｍまでの最大寸法および少なくとも５：１のアスペクト比の平板状形態を有する
銀粒子の分散体を含んでなる導電性コーティング。
【請求項２９】
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　導電性インク、導電性フィラーおよび／または導電性コーティングの製造として、また
は製造中に用いるための銀分散体の製造方法であって、当該方法は、下記の工程、
　　キャリア媒体中にハロゲン化銀粒子の分散体を提供する工程、および
　　該ハロゲン化銀粒子を銀粒子に変換し、キャリア媒体中に銀粒子の分散体を形成する
ようにハロゲン化銀粒子の分散体を処理する工程、
を含んでなり、
当該方法は、下記の特徴の１つ以上を有する銀粒子分散体によって特徴づけられる。
　　Ａ）塗膜電導度が最大１０００Ω／□の抵抗率で表され、
　　Ｂ）少なくとも５０％が少なくとも３：１のアスペクト比を有する平板状の銀粒子で
あり、および
　　Ｃ）粒子のサイズ分布が最大０．４の変動係数を有する。
【請求項３０】
　請求項７～１１、１５および１６で規定された特性のいずれか一つによってさらに特徴
づけられる請求項２９に記載の方法。
【請求項３１】
　請求項２～６および１２～１４で規定された特性のいずれか一つによってさらに特徴づ
けられる請求項２９または３０に記載の方法。
【請求項３２】
　導電性インク、導電性フィラーおよび／または導電性コーティングの製造として、また
は製造中に用いるための銀粒子分散体であって、形成されたインク、フィラーおよび／ま
たはコーティングに、１０００Ω／□以下の抵抗率によって表される電導度を賦与するこ
とができる濃度でキャリア媒体中に分散された銀粒子を含んでなり、該銀粒子は平板状形
態と少なくとも３：１のアスペクト比とを有し、および／または該銀分散体は変動係数が
最大０．５の銀粒子サイズ分布を有する銀粒子分散体。
【請求項３３】
　導電性トラックの所望のパターンで基材に請求項３２に記載の銀粒子分散体を適用する
工程を含んでなる電子回路の製造方法。
【請求項３４】
　請求項２４～２６のいずれか一項に記載の導電性インクを基材に適用することを含んで
なる請求項３３に記載の方法。
【請求項３５】
　請求項２４または２５に記載の導電性インクを基材にインクジェット印刷によって適用
することを含んでなる請求項３３に記載の方法。
【請求項３６】
　請求項２６に記載の導電性インクを基材にリソグラフ印刷によって適用することを含ん
でなる請求項３３に記載の方法。
【請求項３７】
　基材を処理して、形成される導電性トラックの所望のパターンを定める親液性および疎
液性領域を生成させること、および該パターン化された基材に銀分散体を塗布して、銀粒
子の導電性トラックを所望のパターンに従って形成することを含んでなる請求項３３に記
載の方法。
【請求項３８】
　銀分散体が連続的な別個の塗工によって塗布される請求項３７に記載の方法。
【請求項３９】
　ハロゲン化銀粒子を銀粒子に変換して、銀粒子分散体を形成するように、ハロゲン化銀
粒子分散体を処理すること、およびその銀粒子分散体から導電性インク、導電性フィラー
または導電性コーティングを形成することによる、導電性インク、導電性フィラーおよび
／または導電性コーティングの製造におけるハロゲン化銀粒子の使用。
【請求項４０】
　ハロゲン化銀粒子分散体を銀粒子分散体に変換するように、ハロゲン化銀粒子分散体を
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処理することによって、銀粒子分散体中の銀粒子の大きさ、サイズ分布および／または形
態それぞれを制御するための、変換ハロゲン化銀粒子分散体の製造におけるハロゲン化銀
粒子の大きさ、サイズ分布および／または形態を制御する因子の使用。
【請求項４１】
　ハロゲン化銀粒子分散体を銀粒子分散体に変換するように、ハロゲン化銀粒子分散体の
処理を、化学現像よりも物理現像を容易にする条件下で行なう請求項４０に記載の使用。
【請求項４２】
　ハロゲン化銀粒子がカブリ工程および現像工程を受けるように、ハロゲン化銀粒子の処
理によって形成された銀粒子の形態を制御するために、カブらせたハロゲン化銀の物理現
像および化学現像のそれぞれの程度を制御する因子の使用。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は銀分散体および導電性材料としてのその用途に関し、特に導電性インク、導電
性トラック並びにこのような導電性インクおよび導電性トラックを用いた電子回路板およ
び電子機器とそれらの製造方法とに関する。本発明は特にこのような銀分散体の調製に関
係し、それによってこのような銀分散体の導電性、粒子サイズ、サイズ分布、形態および
他の特性を有利に制御することができる。
【背景技術】
【０００２】
　画像形成、照明、ディスプレイおよび電子工業では、消費者の要求を満足させるために
、そして生産競争に刺激されて、電子製品は益々耐久性で、薄く、軽くかつ低コストであ
ることを必要とするであろう。携帯電話、ラップトップコンピュータなどの携帯用電子機
器およびディスプレイに消費者が一層多くのものを要求する成長市場では、伝統的なフラ
ットパネルディスプレイおよび電子製品の剛直な圧迫感を除くために、フレキシブルなデ
ィスプレイおよび電子回路が潜在力を有している。ディスプレイおよび電子回路における
目標は、成就可能な必要電力を有する、薄く、軽くかつフレキシブルな機器およびディス
プレイを最小コストで製造することである。
【０００３】
　印刷工業における最近の進展は、ＲＦＩＤタグ、印刷回路、光電池用のバックプレーン
構造体およびディスプレイ装置の形成並びに電子機器の製造において電子回路に対して潜
在的用途を有する、機能性インク、特に導電性インクに増加された焦点が向けられてきた
。基材に導電性インクを塗布するために印刷方法を使用することは、多量にかつ低コスト
で電子部品を製造するために導電性トラックを印刷することができるフレキシブル基材を
使用することの可能性をさらに促進する。
【０００４】
　インクに用いることができる導電性粒子の分散体は、数あるなかで、伝統的な電子工学
方法に比較して比較的少量の導電性材料を用いて必要な電導度を達成するためになくては
ならない、銅、銀被覆銅、銀、白金および金を含む高導電性粒子またはフレークの混合物
を含む。特に、銀粒子またはフレークは導電性インク、導電性接着剤並びにプラスチック
および塗布可能導電体用ＲＦ／ＥＭ遮蔽添加剤中で有用である。
【０００５】
　フレキシブルまたは剛直な基材に塗布される導電性インクおよび塗布可能導電体に銀分
散体を利用する幾つかの方法が知られている。
　米国特許第６，３７９，７４５Ｂ号明細書は、温度感応性基材に塗布し、硬化して、（
剛直なガラス強化エポキシ積層体およびフレキシブル回路用ポリイミドフィルムを含む）
基材が耐えられる温度で高電気伝導度の線（traces）を形成するための印刷可能な組成物
を開示する。当該組成物は、スクリーン印刷、ステンシル、グラビア印刷、インプレッシ
ョン印刷、オフセット印刷およびインクジェット印刷を含むどのような慣用の印刷技術に
よっても塗布することができる。記載された組成物は金属粉混合物および反応性有機媒体
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を含む。金属粉混合物は、少なくとも２種の金属粉、即ち過半数の直径が約５μｍで、直
径対厚さ比が１０以上である金属フレーク、およびどのような大きさにも凝集していない
約１０ｎｍ未満の平均直径を有するコロイド状または半コロイド状の金属粉末の混合物で
ある。金属は通常銅または銀である。反応性有機媒体は、対応する金属に容易に分解可能
な如何なる有機金属化合物、例えば金属石鹸類からなることができる。
【０００６】
　米国特許第６，７９７，７７２Ｂ号明細書は、電気特性を長期間保持する硬化された電
気伝導性エラストマーを生産する、貯蔵安定性の銀充填オルガノシロキサン組成物に関す
る。当該組成物は、細かく分割された銀粒子を当該硬化性オルガノシロキサン組成物の他
の成分と配合する前に、当該銀粒子をオルガノシロキサン化合物で処理することによって
、電気伝導性シリコンゴム組成物の貧硬化性並びに硬化されたシリコンエラストマーと銀
粒子間の減衰する付着性および親和性のような従来技術の問題を克服する。得られる導電
性シリコンゴム組成物は、１分子当たり少なくとも２つのアルケニル基を有するポリオル
ガノシロキサン、各分子中に少なくとも２つの珪素原子に結合した水素を有するオルガノ
ハイドロジェンシロキサン、細かく分割された銀粒子および組成物の硬化を促進するため
の白金含有ハイドロシレーション触媒を含む。
【０００７】
　米国特許第６，３２２，６２０Ｂ号明細書は、スルーホール相互連結または類似の電子
用途に使用するためのスクリーン印刷可能な熱硬化性導電性インクを開示する。当該熱硬
化性導電性インクは、エポキシ樹脂、架橋剤と触媒、有機溶媒および約５０～９０重量％
の、特に銀フレークを除いた銀、銅、銀被覆銅のような電気伝導性材料の混合物を有する
熱硬化性樹脂系を含む。当該熱硬化性導電性インクは、高電気伝導性を有し、一旦硬化さ
れれば、短時間は高温に安定であり、良好な付着強度および良好な溶剤耐性を有すると報
告された。
【０００８】
　米国特許第６，５５８，７４６Ｂ号明細書は、数ある中でパソコンおよび携帯電話のよ
うな電子機器の電磁遮蔽（ＥＭＩ遮蔽）用の電気伝導性コーティングを製造するためのコ
ーティング組成物に関し、当該組成物は１種以上の導電性顔料、（メタ）アクリレートお
よびシリル化不飽和モノマーに基礎を置く水に分散可能なコポリマーである有機バインダ
ーおよび水性溶媒を含む。優れた接着強度、機械的耐性および溶剤耐性を有する導電性コ
ーティングを得ることができる。好ましい導電性顔料は銀フレークおよび銅フレークであ
る。
【０００９】
　国際公開第０３／０６８８７４号パンフレットは包装上などのＲＦＩＤタグのグラビア
またはフレキソグラフ印刷用の導電性インクを開示し、当該導電性インクは、カルボン酸
または無水の機能性芳香族ビニルポリマーと、粒子状またはフレーク状材料であることが
できる電気伝導性材料、特に少なくとも５：１のアスペクト比を有する導電性フレーク材
料とを含む。導電性粒子材料は、アンチモニー錫酸化物もしくはインジウム錫酸化物のよ
うな導電性金属酸化物、または銀、アルミニウムもしくは銅のような金属であることがで
きる。また、インクは、通常グラファイト、炭素繊維、アンチモニーもしくはインジウム
錫酸化物で被覆されたマイカ、または少なくとも５：１、好ましくは１０：１～５０：１
のアスペクト比を有する銀、銅もしくはアルミニウムフレークのような金属フレークであ
る導電性フレーク材料を含むことが好ましい。
【００１０】
　米国特許第６，５１７，９３１Ｂ号明細書は、多層セラミックコンデンサー（ＭＬＣ）
デバイスの製造における導電性銀インクの使用方法を開示する。当該銀インクは、通常、
最大１μｍの平均粒子サイズを有する高純度の銀粉末、チタン酸バリウム系材料のような
阻害剤、および樹脂（例えば、エチルセルロース）と溶媒（例えば、トルエン／エタノー
ル混合物）との混合物からなるビヒクルを少なくとも含有する。米国特許第６，５１７，
９３１Ｂ号明細書によれば、インクは、レジストリを形成するために重ねられ、圧力下で
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積層され、その後焼成されてＭＬＣデバイスを形成する絶縁性グリーンテープ上に所望の
パターンにスクリーン印刷される。
【００１１】
　国際公開第９７／４８２５７号パンフレットは、抵抗器、コンデンサーおよび特に、慣
用の銅クラッド回路板の代替品として複雑さの程度が低い回路を有する回路板のような各
種電気部品の製造において、基材上への電気伝導性インクのリソグラフ印刷を開示する。
国際公開第９７／４８２５７号パンフレットによれば、好ましい電気伝導性インクは、ア
ルキド樹脂のような有機樹脂中に懸濁された約１μｍの金属銀（例えば約８０重量％）を
含む。当該インクは、光沢アート紙、ボンド紙、または半合成もしくは合成紙のような基
材にリソグラフ印刷によって約５μｍの層で塗布される。十分な機械および電気特性が当
該導電性インクによって達成される。非常に小さなインクレイダウンに調節するために、
インクは高電気伝導性を示さなければならないことが示唆される。
【００１２】
　従来技術の銀分散体による特有の問題は、必要な電導度を達成するために、基材に塗布
するに必要な銀の量を含み、基材および他の構成要素の総コストがフレキシブル電子機器
分野で減少するときに、それが使用を思い止まらせる程高額なコストになるかも知れない
ことであろう。他のこのような問題は、特に導電性インクを印刷することによって、高解
像度導電性トラックを達成することの困難性を含み、そのことは、電子機器の製造におい
て、複雑さの程度が低い回路などに導電性インクの利用を制限する。
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【００１３】
　電導度、解像度、粘ちゅう度およびコストの見地から、意図された実用性の特定の要求
を満足させるために、高度に制御された粒子サイズ、形状およびサイズ分布を有する銀粒
子分散体を提供することが望ましい。
　粒子のサイズ、形態およびサイズ分布を正確に制御して、それらの要求を満足させるこ
とができる、銀粒子または銀粉末分散体の製造方法を提供することが望ましい。
　さらに、銀の比較的低いレイダウンで、従って減少されたコストで、改良された電導度
を有し、改良された解像度を提供することが可能な、銀粒子を含む導電性インクを提供す
ることが望ましい。
【課題を解決するための手段】
【００１４】
　本発明の第一の態様によれば、導電性を賦与するために銀粒子を単独でまたは他の導電
性材料と組み合わせて含む、導電性インク、導電性フィラーおよび／または導電性コーテ
ィングを製造する方法が提供され、当該方法は、キャリア媒体中にハロゲン化銀粒子の分
散体を用意する工程、該ハロゲン化銀粒子を銀粒子に変換し、キャリア媒体中に銀粒子の
分散体を形成するようにハロゲン化銀粒子の分散体を処理する工程、およびキャリア媒体
中の銀粒子分散体をさらに処理して、導電性インク、導電性フィラーおよび／または導電
性コーティングを形成する工程を含んでなる。
【００１５】
　本発明の第二の態様では、上記方法によって得られる導電性インク、導電性フィラーま
たは導電性コーティングが提供される。
【００１６】
　本発明の第三の態様では、インクジェット印刷用導電性インクが提供され、該導電性イ
ンクは立方体または平板状の形態の銀粒子を有する銀粒子分散体を含んでなり、該分散体
は変動係数が最大０．５のサイズ分布を有する。
【００１７】
　本発明の第四の態様では、リソグラフ印刷用導電性インクが提供され、該導電性インク
は、最大寸法が最大１０μｍで、アスペクト比が少なくとも５：１の平板状形態の銀粒子
を有する銀粒子分散体を含んでなる。
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【００１８】
　本発明の第五の態様では、最大寸法が最大１０μｍで、アスペクト比が少なくとも５：
１の平板状形態の銀粒子の分散体を含んでなる導電性フィラーが提供される。
【００１９】
　本発明の第六の態様では、最大寸法が最大１０μｍで、アスペクト比が少なくとも５：
１の平板状形態の銀粒子の分散体を含んでなる導電性コーティングが提供される。
【００２０】
　本発明の第七の態様では、導電性インク、導電性フィラーおよび／または導電性コーテ
ィングの製造として、または製造中に用いるための銀分散体を製造する方法が提供され、
該方法は、キャリア媒体中にハロゲン化銀粒子の分散体を用意する工程、および該ハロゲ
ン化銀粒子を銀粒子に変換し、キャリア媒体中に銀粒子の分散体を形成するようにハロゲ
ン化銀粒子の分散体を処理する工程を含んでなり、該方法は、下記の特徴の１つ以上を有
する銀粒子分散体によって特徴づけられる。
　Ａ）塗膜電導度が最大１０００Ω／□の抵抗率で表され、
　Ｂ）少なくとも５０％が少なくとも３：１のアスペクト比を有する平板状の銀粒子であ
り、および
　Ｃ）粒子サイズ分布が最大０．４の変動係数を有する。
【００２１】
　本発明の第八の態様では、導電性インク、導電性フィラーおよび／または導電性コーテ
ィングの製造として、または製造中に用いるための銀粒子分散体が提供され、該銀粒子分
散体は、形成されたインク、フィラーおよび／またはコーティングに、１０００Ω／□未
満の抵抗率によって表される電導度を賦与することができる濃度でキャリア媒体中に分散
された銀粒子を含んでなり、該銀粒子は平板状形態と少なくとも３：１のアスペクト比と
を有し、および／または該銀分散体は変動係数が最大０．５の銀粒子サイズ分布を有する
。
【００２２】
　本発明の第九の態様では、導電性トラックの所望のパターンで基材に上記に定義された
ような銀粒子分散体を適用する工程を含んでなる電子回路の製造方法が提供される。
【００２３】
　本発明の第十の態様では、ハロゲン化銀粒子を銀粒子に変換して、銀粒子分散体を形成
するように、ハロゲン化銀粒子分散体を処理すること、およびその銀粒子分散体から導電
性インク、導電性フィラーまたは導電性コーティングを形成することによる、導電性イン
ク、導電性フィラーおよび／または導電性コーティングの製造でのハロゲン化銀粒子の使
用が提供される。
【００２４】
　本発明の第十一の態様では、ハロゲン化銀粒子分散体を銀粒子分散体に変換するように
、ハロゲン化銀粒子分散体を処理することによって、銀粒子分散体中の銀粒子の大きさ、
サイズ分布および／または形態それぞれを制御するための、変換ハロゲン化銀粒子分散体
の製造におけるハロゲン化銀粒子の大きさ、サイズ分布および／または形態を制御する因
子の使用が提供される。
【００２５】
　本発明の第十二の態様では、ハロゲン化銀粒子がカブリ工程および現像工程を受けるよ
うに、ハロゲン化銀粒子の処理によって形成された銀粒子の形態を制御するために、カブ
らせハロゲン化銀の物理現像および化学現像のそれぞれの程度を制御する因子の使用が提
供される。
【発明の効果】
【００２６】
　本発明による銀分散体および導電性材料の製造方法は、所望の効用、物性およびコスト
重視によって特別に調製された銀分散体を可能にする。当該方法は、例えば、銀の最小レ
イダウンで導電性インクの電導度を最大にするための要求に従って、粒子の大きさ、サイ
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ズ分布、寸法および形態をきっちりと制御するために用いることができる。
【発明を実施するための最良の形態】
【００２７】
　本発明の方法はキャリア媒体中の銀分散体を製造することを含み、当該方法は、とりわ
け電子、ディスプレイおよび印刷工業で一般的に使用するための各種の部品の製造に利用
することができる。例えば、本発明に従って調製された銀分散体は、携帯電話やラップト
ップコンピュータのような各種電子機器においてＲＦシールドに用いるための導電性フィ
ラーとして、および例えば回路板または光電池のバックプレートにおいて導電性の層また
は導電性トラックを形成するために支持体上に銀分散体を塗布することができる塗布可能
な導電体として、回路板基材または他の電子デバイス上に導電性トラックを印刷するのに
用いるための導電性インクを調製するのに利用することができる。
【００２８】
　本発明によれば、ハロゲン化銀粒子分散体をキャリア媒体中に供給し、ハロゲン化銀粒
子を銀粒子に変換するように処理し、キャリア媒体中に銀粒子分散体を形成する。その後
、後述するように、銀粒子分散体は、銀分散体を導電性インクもしくは導電性フィラーと
して利用するために、または導電性コーティングを形成するために、１以上のさらなる工
程を受けることができる。
【００２９】
　利用されるキャリア媒体は、ハロゲン化銀粒子が分散体を形成すことができ、ハロゲン
化銀を銀粒子に変換することが可能であれば、どのような適当なキャリアであってもよい
。キャリア媒体は銀イオンとハロゲンイオンからハロゲン化銀粒子を沈殿させるのに適切
であることが好ましい。通常、写真技術で用いられる、写真用ハロゲン化銀乳液が形成さ
れるキャリア媒体であれば、どのようなキャリア媒体であってもよい。例えば、適当なキ
ャリア媒体は、例えばゼラチン（例えば、畜牛の骨もしくは皮ゼラチンのようなアルカリ
処理ゼラチン、または豚皮のゼラチンのような酸処理ゼラチン）、アルブミン、グアール
、キサンタン、アカシアおよびキトサン並びにそれらの誘導体のような天然の親水性コロ
イドまたはゴム質、機能性蛋白質、機能性ゴムおよびでん粉、例えばヒドロキシエチルセ
ルロース、ヒドロキシプロピルセルロース、カルボキシメチルセルロース、スルホン化ポ
リエステル、ポリビニルオキサゾリンおよびポリビニルメチルオキサゾリンのようなセル
ロースエーテル類、エステル類およびそれらの誘導体、ポリオキシド類、ポリエーテル類
、ポリエチレンイミン、ポリアクリル酸、ポリメタクリル酸、アクリルアミドポリマー類
およびポリビニルピロリドンを含むｎ－ビニルアミド類、ポリエチレンオキシド、ポリビ
ニルアルコール、ポリビニルラクタム類、ポリビニルアセタール類、例えば置換および無
置換のポリヒドロキシメタアクリレート類のようなアルキルおよびスルホアルキルアクリ
レート類並びにメタアクリレート類のポリマー、加水分解されたポリビニルアセテート類
、ポリアミド類、例えば置換および無置換のポリヒドロキシアルキルメタアクリルアミド
類、並びにポリアルケンオキシド置換基を任意に有するポリメタアクリレート類およびポ
リメタアクリルアミド類のようなメタアクリルアミドコポリマー類、ラテックスコポリマ
ー、ポリエチレングリコール類、ポリグリシドール類および／または上記のいずれかのも
のの組み合わせの１つ以上を含むことができる。適切なキャリア媒体は、例えばポリビニ
ルアルコール、部分加水分解ポリ（ビニルアセテート－コ－ビニルアルコール）、ヒドロ
キシエチルセルロース、ポリアクリル酸、ポリ１－ビニルピロリドン、ポリスチレンスル
ホン酸ナトリウム、ポリ２－アクリルアミド－２－メタンスルホン酸およびポリアクリル
アミドを含むがこれらに限定されない水溶性ポリマーまたはコポリマーのような親水性コ
ロイド、またはこれらのポリマー類と疎水性モノマー類とのコポリマー類を含むが、ゼラ
チンまたは例えばアセチル化ゼラチン、フタル化ゼラチン、酸化ゼラチンもしくはジアミ
ン誘導化ゼラチンのような変性ゼラチンがさらに好ましい。ゼラチンは、ライム処理ゼラ
チンのように塩基処理することができ、または酸処理オセインゼラチンのように酸処理す
ることができる。さらに好ましくは、キャリア媒体はゼラチンである。
【００３０】
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　ハロゲン化銀はどのようなハロゲン化銀でもよいし、ハロゲン化銀類の組み合わせであ
ってもよい。ハロゲン化銀分散体は塩化銀、臭化銀およびヨウ化銀の１つ以上を含むこと
ができるが、塩化銀を単独でまたは臭化銀および／またはヨウ化銀との組み合わせで含む
ことが好ましい。さらに好ましくは、ハロゲン化銀分散体は、少なくとも５０％の塩化銀
を、より好ましくは少なくとも８０％の塩化銀を、一層好ましくは、例えば９５％～９８
％のように、少なくとも９０％の塩化銀を、もっと好ましくは少なくとも９９．５％の塩
化銀を含み、特に好ましくは本質的に塩化銀からなり、最も好ましくは１００％塩化銀か
らなる。
【００３１】
　本発明によれば、ハロゲン化銀粒子を銀粒子に変換するように、好ましくはゼラチンで
あるキャリア媒体中に供給されたハロゲン化銀分散体を処理する。この変換は、ハロゲン
化銀を銀に変換するのに適当な方法であればどのような方法によっても行なうことができ
るが、粒子のほとんど大部分を比較的短時間で、けれども銀粒子の大きさと形態の制御を
相当な程度まで行なうことができるような制御された方法で変換することができる高効率
な方法によって行なうことが好ましい。
【００３２】
　通常、ハロゲン化銀粒子の銀粒子への変換は２段階の工程からなる。最初は、ハロゲン
化銀粒子をカブらせて、ハロゲン化銀分子の幾らかが銀原子に還元されたハロゲン化銀粒
子を生成する。二番目は、ハロゲン化銀粒子を銀粒子へ変換するために現像剤組成物を用
いてカブった粒子を現像する。
【００３３】
　ハロゲン化銀粒子をカブらす工程は、数多くある適当な方法のいずれによっても行なう
ことができる。例えば、ハロゲン化銀粒子を１種以上の還元剤で処理すること、ハロゲン
化銀粒子が感応する放射線にハロゲン化銀粒子を曝すこと、ハロゲン化銀分散体のｐＨを
調整することおよび／またはハロゲン化銀分散体に銀イオンまたは銀イオン源を混合する
ことによってハロゲン化銀粒子をカブらすことができる。
　ハロゲン化銀粒子をカブらすのに用いる適当な還元剤は、例えば、塩化第一錫およびＤ
ＭＡＢ（ジメチルボラン）を含む。
【００３４】
　放射線源に曝すことによってハロゲン化銀粒子をカブらす場合、粒子が感応する波長の
光源を用いることが好ましい。このカブリ方法は分光増感されたハロゲン化銀粒子を利用
することによってさらに効率よくすることができる。写真用ハロゲン化銀乳剤において一
般的な適当な分光増感方法であれば、どのような方法でも用いることができる。適切なこ
のような分光増感方法は、例えば、Research Disclosure, Item 37038, 1995年2月, Sect
ion I～Vに記載されている。
【００３５】
　銀イオンは、例えば、ハロゲン化銀粒子の沈降中に銀イオンの過剰量を添加することま
たはハロゲン化銀分散体中に適当な銀イオン源を混合することによって、ハロゲン化銀乳
剤をカブらせるために用いることができる。
【００３６】
　ハロゲン化銀粒子の分散体のｐＨを上げることによってハロゲン化銀粒子をカブらせる
場合、ｐＨを少なくとも９に、通常９～１４に、好ましくは約１２に上げることが望まし
い。少なくとも多少のカブリを起こさせるに十分な短期間の間ｐＨをこのレベルに維持す
ること、またはより長い期間保って粒子の広く行き渡ったカブリの発生を確実にすること
が任意にできる。
　通常、水酸化ナトリウム溶液のような塩基をハロゲン化銀分散体に添加することによっ
てｐＨを上げる。
【００３７】
　カブらされたハロゲン化銀粒子を現像する工程は、適当な現像方法であればどのような
方法からもなることができる。現像剤組成物は、カブらされたハロゲン化銀粒子を銀粒子
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に変換させることが可能な成分を含む。通常、現像工程は、カブらされたハロゲン化銀粒
子を現像剤組成物で処理すること、または非活性の現像剤組成物を活性化させることを含
む。適当なこのような現像剤組成物は、写真（カラーまたは白黒）の現像処理で用いるた
めに知られた現像剤を含み、例えば、アスコルビン酸、エリソルビン酸ナトリウム、ハイ
ドロキノンおよびそれらの誘導体の１種以上を含むことが好ましい。好ましい現像剤組成
物は、アスコルビン酸、アスコルビン酸の糖誘導体、これらの酸およびそれらの塩の立体
異性体、ジアステレオマー、前駆体を含み、望ましくはアスコルビン酸自体を含む。
【００３８】
　非活性の現像剤組成物（または組み込まれた現像剤）は、一旦活性化されると、カブら
されたハロゲン化銀粒子を銀粒子に変換させることが可能な現像剤組成物である。適当な
このような非活性の現像剤組成物は、例えば、溶液中で７未満のｐＨに保たれたアスコル
ビン酸を含む。このような非活性の現像剤組成物は組成物のｐＨを上げることによって活
性化することができる。
【００３９】
　現像の着手時には、再び高いｐＨに戻す前に、粒子分散体のｐＨが一時的に低くなる（
例えば９未満のｐＨに）ことがよくある。例えば高速現像を維持するために（特にある最
小ｐＨで活性化する非活性現像剤組成物を用いる場合）、特に現像の最初の数分間、分散
体を例えば水酸化ナトリウムのような塩基で処理し、その低下に対抗し、その低下を制限
し、分散体のｐＨを維持しまたは上げることが任意にできる。
【００４０】
　一つの好ましい態様では、ハロゲン化銀粒子を処理するカブリおよび現像工程は、事実
上、ｐＨを上げることによって活性化することができる非活性現像剤組成物を含むハロゲ
ン化銀分散体のｐＨを上げることからなる単一工程である。ハロゲン化銀分散体のｐＨを
上げる工程は、ハロゲン化銀粒子をカブらせる効果と現像剤組成物を活性化する効果とを
有する。
【００４１】
　現像剤組成物は、任意的に、現像助剤または現像促進剤をさらに含む。適当なこのよう
な現像助剤は、欧州特許出願公開第０７５８６４６号および第０５２８４８０号明細書並
びに米国特許第４，７５３，８６９号明細書に開示されており、例えば、メチル－ｐ－ア
ミノフェノール硫酸塩およびフェニル－３－ピロゾリドン類のようなアミノフェノール類
または１－フェニル－３－ピラゾリドン、１－フェニル－４－メチル－３－ピラゾリドン
、１－フェニル－４，４’－ジメチル－３－ピラゾリドンおよび１－フェニル－４－メチ
ル－４’－ヒドロキシメチル－３－ピラゾリドン（ＨＭＭＰ）のようなフェニドン類を含
む。好ましい現像助剤はＨＭＭＰである。フェニル－３－ピロゾリドンまたはフェニドン
現像助剤、特にＨＭＭＰは、アスコルビン酸、アスコルビン酸の糖誘導体、立体異性体、
ジアステレオマー、これらの酸の前駆体およびそれらの塩のような現像剤と一緒の場合特
に効用がある。現像助剤は、仮形態の銀粒子を形成するためにハロゲン化銀粒子の物理現
像を望む場合、特に有用であろう。仮形態の銀粒子によって、元のハロゲン化銀粒子の形
態を大部分残している銀粒子を意味する。
【００４２】
　ハロゲン化銀粒子の銀粒子への変換または現像は物理現像の特徴および／または化学現
像の特徴から構成することができる。主として物理現像である現像は仮形態の銀粒子を生
じる傾向があり、一方化学現像は銀粒子の形態に変化（ハロゲン化銀粒子と比較して）を
生じる。
【００４３】
　また、ハロゲン化銀粒子の物理現像を助成し、それによってこの方法によって形成され
た銀粒子の大きさおよび形態を許容を超えて制御するために、現像剤組成物は定着剤を含
むことが任意にできる。現像剤組成物中の定着剤の使用は、ハロゲン化銀粒子分散体のｐ
Ｈを上げることによってハロゲン化銀粒子をカブらせた場合に、得られる銀粒子の形態を
制御するのに特に有効である。適当な定着剤であればどのような定着剤も使用することが
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できるが、亜硫酸ナトリウムを用いることが好ましい。
【００４４】
　定着剤は、カブらされたハロゲン化銀分散体に添加する前の現像剤組成物中に混合して
おくことができ、または、非活性の（または組み込まれた）現像剤組成物がハロゲン化銀
分散体中に存在するならば、現像剤組成物の活性化時（例えばアスコルビン酸含有ハロゲ
ン化銀分散体のｐＨを上げる時）にハロゲン化銀分散体に添加することによって混合する
ことができる。
【００４５】
　銀粒子分散体の調製に含まれる各工程において適当な手段を選ぶことによって、本発明
に従って形成される銀粒子分散体中の銀粒子の特性を好ましく制御することができる。例
えば、形成される銀粒子の形態、分散体中に形成される粒子の大きさおよびサイズ分布、
および分散体の電導度を制御することができる。
【００４６】
　供給されるハロゲン化銀粒子の形態を制御することおよび／またはハロゲン化銀粒子か
ら銀粒子への変換を制御することによって、大きさ、形態およびサイズ分布を制御するこ
とができる。
【００４７】
　形成された分散体中の銀粒子の形態を制御するために、例えば平板状銀粒子（または銀
の小板状粒子）のような大きな皿状粒子を生成するために、既に所望の形態有する、即ち
大きな皿状または平板状構造のハロゲン化銀粒子を有するハロゲン化銀分散体を供給する
ことができる。その後、変換方法を選択して、粒子の大きさおよび形を上述したように変
更または維持することができる。
【００４８】
　上述したように、形成される銀粒子の形態を制御する別の態様はハロゲン化銀粒子の銀
粒子への変換を制御することである。好ましくは、例えば、銀粒子中にハロゲン化銀粒子
の形態を大部分維持するために（仮形態の銀粒子を形成するために）、元のハロゲン化銀
粒子の大きさと形態を単に制御することによって、銀粒子の大きさと形態の制御を行なう
ことができるように、銀粒子を形成するための現像においてハロゲン化銀粒子の形態の変
化を最小にする。
　従って、化学現像よりもむしろ、対応するハロゲン化銀粒子にほとんど仮形態の銀粒子
が形成される物理現像に有利な条件が好ましい。
【００４９】
　特に、より物理現像傾向である高塩化物ハロゲン化銀粒子、好ましくは１００％塩化銀
粒子を利用すること、アスコルビン酸またはその誘導体が現像剤である場合は特に、ＨＭ
ＭＰのような現像助剤を利用すること、およびハロゲン化銀粒子をカブらせるｐＨを用い
ている場合には特に、亜硫酸ナトリウムのような定着剤を用いて、物理現像を助成するこ
とが好ましい。これらの物理現像が好む条件、即ち、高塩化物ハロゲン化銀粒子、現像助
剤および定着剤は個々にまたは好ましくは組み合わせて用いることができ、最も好ましく
はこれらの条件の全てを採用する。
【００５０】
　従って、本発明の方法は、銀粒子が求められる効用によって銀粒子を所望の大きさおよ
び形に制御するために用いることができる。記載された変動要因を変化させて、銀粒子を
例えば、Ｔ－粒子、立方体、繊維またはロッドの形で形成することができる。Ｔ－粒子、
立方体またはロッドは、ハロゲン化銀粒子の形成を制御して所望の形態を有するハロゲン
化銀粒子を生成させ、その後ハロゲン化銀粒子の変換を制御してその形態の変化を最小に
することによって形成することが好ましい。繊維およびある程度のロッドは、ハロゲン化
銀粒子の形成を制御して所望の寸法で結晶成長を助成し、そしてハロゲン化銀粒子の銀粒
子への変換を制御して、例えば化学現像を助成する条件を利用して、粒子のさらなる寸法
伸長が起こり、繊維および／またはロッドを形成させることによって、形成することがで
きる。
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【００５１】
　上述のファクター（および下記のファクター）は、ハロゲン化銀粒子から銀粒子を形成
するときの物理および化学現像のそれぞれの程度を制御するために、および／または銀粒
子の大きさ、サイズ分布および／または形態を制御するために、個々にまたは好ましくは
組み合わせて有効である。
【００５２】
　好ましくは、本発明に従った方法において、キャリア媒体中のハロゲン化銀粒子分散体
の用意は、キャリア媒体中にハロゲン化銀粒子分散体を、好ましくは銀イオン（例えば硝
酸銀から）およびハロゲンイオンからハロゲン化銀粒子を沈殿させることによって生成さ
せることからなる。
【００５３】
　本明細書に記載されたハロゲン化銀分散体での使用に適当な材料についての以下の説明
において、Research Disclosure, 1994年9月, Item 36544, （Kenneth Mason Publicatio
ns, Ltd., Dudley Annex, 12a North Street, Hampshire P010 7DQ, 英国, によって刊行
）（以後、「Research Disclosure」と言う）を引用する。Research Disclosureの内容は
、その中で引用された特許および刊行物を含めて、引用によって本明細書に組み込まれ、
以後引用されるセクションは、Research Disclosureのセクションである。
【００５４】
　適当なハロゲン化銀分散体（写真技術ではハロゲン化銀乳剤と言う）およびその調製は
、セクションＩ～Ｖに記載されている。本発明に有効と思われる、化学および分光増感剤
、カブリ防止剤および塗布助剤などの他の添加剤もまたResearch Disclosureに記載され
ている。
【００５５】
　上述したように、例えば塩化銀、塩化臭化銀、塩化臭化ヨウ化銀、臭化銀、臭化ヨウ化
銀または塩化ヨウ化銀のようなハロゲン化銀のどのような組み合わせも用いることができ
る。組成物が混合ハロゲン化物を含む場合は、少ない成分は結晶形成中または形成後任意
の増感工程中に添加することができる。ハロゲン化銀粒子の形状は、得られる銀粒子が求
められる個々の効用に対する必要または要求に応じて、立方体、擬立方体、８面体、１４
面体または平板状であることができる。粒子は、例えば熟成雰囲気、還元雰囲気または酸
化雰囲気のような適当な雰囲気であればどのような雰囲気の中でも、要求された分散体を
形成するために沈殿させることができる。
【００５６】
　異なったハロゲン化物比率および形態の調製に関する特定の文献は、欧州特許出願公開
第１３２１８１２号、米国特許第３，６１８，６２２号、米国特許第４，２６９，９２７
号、米国特許第４，４１４，３０６号、米国特許第４，４００，４６３号、米国特許第４
，７１３，３２３号、米国特許第４，８０４，６２１号、米国特許第４，７３８，３９８
号、米国特許第４，９５２，４９１号、米国特許第４，４９３，５０８号、米国特許第４
，８２０，６２４号、米国特許第５，２６４，３３７号、米国特許第５，２７５，９３０
号、米国特許第５，３２０，９３８号、米国特許第５，５５０，０１３号、欧州特許出願
公開第０７１８６７９号、米国特許第５，７２６，００５号および米国特許第５，７３６
，３１０号明細書であり、これらの開示は引用によって本明細書に組み込まれる。
【００５７】
　分散体（または乳剤）へのハロゲン化銀粒子の沈殿反応は、少なくとも粒子成長中はペ
プタイザーを通常含有する水性分散媒体中で、銀イオンおよびハロゲンイオンの存在下で
行なわれる。粒子構造および特性は、沈殿反応の温度、ｐＨおよび分散媒体中の銀および
ハロゲンイオンの相対比率の制御によって選択することができる。写真用ハロゲン化銀乳
剤の調製では、沈殿反応は、カブリを避けるために、当量点（銀およびハロゲンイオンの
活性が等しい点）のハロゲン化物側で通常行なわれる。本発明の目的のためには、沈殿反
応は当量点またはハロゲン側もしくは銀側のどちらかで行なうことができる。これらの基
本的パラメーターの取り扱いは、写真用乳剤の沈殿の説明を含む引用文献によって説明さ
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れ、さらに米国特許第４，４９７，８９５号、米国特許第４，７２８，６０３号、米国特
許第４，７５５，４５６号、米国特許第４，８４７，１９０号、米国特許第５，０１７，
４６８号、米国特許第５，１６６，０４５号、欧州特許出願公開第０３２８０４２号およ
び欧州特許出願公開第０５３１７９９号明細書によって説明される。本発明の一つの態様
では、沈殿反応は、形成されたハロゲン化銀粒子にカブリを生成させるために、当量点の
銀側で行なうことができる。
【００５８】
　還元剤は、米国特許第５，０６１，１６４号、米国特許第５，０７９，１３８号、欧州
特許出願公開第０４３４０１２号、米国特許第５，１８５，２４１号、欧州特許出願公開
第０３６９４９１号、欧州特許出願公開第０３７１３３８号、欧州特許出願公開第０４３
５２７０号、欧州特許出願公開第０４３５３５５号および欧州特許出願公開第０４３８７
９１号明細書に説明されているように、沈殿反応中分散媒体に添加して、ハロゲン化銀粒
子の感度を増加するために用いることができる。逆に、酸化剤は、特開昭５６－１６７３
９３号公報、特開昭５９－１９５２３２号公報、欧州特許出願公開第０１４４９９０号明
細書および欧州特許出願公開第０１６６３４７号明細書に説明されているように、沈殿反
応中に添加され、分散媒体（ゼラチン）の前処理に用いることができ、またはハロゲン化
銀粒子形成後、ハロゲン化銀のカブリ傾向を減少させるため、または残りの熟成を最小限
にするために、分散体中に添加することができる。米国特許第３，２０６，３１３号、米
国特許第３，３２７，３２２号、米国特許第３，７６１，２７６号、米国特許第４，０３
５，１８５号および米国特許第４，５０４，５７０号明細書に説明されているように、化
学増感された核粒子はシェルの堆積のためのホストとして働くことができる。
【００５９】
　例えばカブリ防止剤、化学増感剤および分光増感色素のような、ハロゲン化銀粒子表面
に吸着し、従って沈殿反応中または沈殿反応後に１つ以上のハロゲン化銀粒子の表面から
の粒子成長を制御または抑制するために、または形態に対する現像の影響を制御するため
に用いることができる添加物を沈殿反応中または沈殿反応後にハロゲン化銀分散体に添加
することができる。
【００６０】
　分光増感色素存在下での沈殿反応は、米国特許第４，１８３，７５６号、米国特許第４
，２２５，６６６号、米国特許第４，６８３，１９３号、米国特許第４，８２８，９７２
号、米国特許第４，９１２，０１７号、米国特許第４，９８３，５０８号、米国特許第４
，９９６，１４０号、米国特許第５，０７７，１９０号、米国特許第５，１４１，８４５
号、米国特許第５，１５３，１１６号、欧州特許出願公開第０２８７１００号明細書およ
び欧州特許出願公開第０３０１５０８号明細書に説明されている。非色素付加物は米国特
許第４，７０５，７４７号、米国特許第４，８６８，１０２号、米国特許第５，０１５，
５６３号、米国特許第５，０４５，４４４号、米国特許第５，０７０，００８号および欧
州特許出願公開第０３９２０９２号明細書に説明されている。水溶性二硫化物は米国特許
第５，４１８，１２７号明細書に説明されている。
【００６１】
　この目的のための効果的な化学増感剤は、硫黄、硫黄プラス金または金単独の増感剤を
含む。一般的な金増感剤は、塩化金酸塩、第一金ジチオ硫酸塩、水性コロイド状硫化金、
または第一金ビス（１，４，５－トリメチル－１，２，４－トリアゾリウム－３－チオレ
ート）テトラフルオロホウ酸塩（例えば米国特許第５，０４９，４８５号明細書参照）で
ある。硫黄増感剤はチオ硫酸塩、チオシアン酸塩、Ｎ，Ｎ’－カルボチオイル－ビス（Ｎ
－メチルグリシン）または１，３－ジカルボキシメチル－１，３－ジメチル－２－チオ尿
素ナトリウム塩を含む。
【００６２】
　上述したように、本発明では、平板状銀粒子分散体を形成するために、平板状ハロゲン
化銀粒子分散体を用いることができる。特別に意図された平板状粒子分散体は、全投影面
積の５０％より多くの粒子が、０．５μｍ未満、好ましくは０．３μｍ未満の厚さと２５
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よりも大きな（好ましくは１００よりも大きな）平均平板性（Ｔ）とを有する平板状粒子
によって占められるものである。ここで、用語「平板性」は、写真用ハロゲン化銀乳剤の
技術分野で用いられ、Ｔ＝ＥＣＤ／ｔ2　として認識される用法である。なお、ＥＣＤは
平板状粒子のμｍ単位での平均等価円直径であり、ｔは平板状粒子のμｍ単位での平均厚
さである。
【００６３】
　写真用乳剤の有用な平均ＨＣＤは最大約１０μｍおよび実用時に実現可能な小さい範囲
であることができる。平板状粒子の厚さは最低約０．０２μｍの範囲であることができる
。しかしながら、さらに薄い平板状粒子の厚さが目論まれている。例えば、米国特許第４
，６７２，０２７号明細書中でDaubendiek等は、厚さが０．０１７μｍの平板状粒子のヨ
ウ素３モル％の臭化ヨウ化銀乳剤を報告している。超薄平板状粒子の高塩化物乳剤が米国
特許第５，２１７，８５８号明細書中でMaskaskyによって開示されている。
【００６４】
　上記したように、特定の厚さ未満の平板状粒子が、分散体の全粒子投影面積の少なくと
も５０％を占める。高平板性の利点を最大化するために、通常、上述の厚さ基準を満足す
る平板状粒子が、分散体の全粒子投影面積に対して、便宜的に達成可能な最も高い比率で
占めることが好ましい。例えば、好ましい平板状粒子分散体では、上述の厚さ基準を満足
する平板状粒子が全粒子投影面積の少なくとも７０％を占める。さらに好ましい平板状粒
子分散体では、上記厚さ基準を満足する平板状粒子が全粒子投影面積の少なくとも９０％
を占める。
【００６５】
　適当な平板状粒子乳剤は、例えば以下に挙げるような各種の一般的な教示：Research D
isclosure, Item 22534, 1983年1月,（Kenneth Mason Publications, Ltd., Emsworth, H
ampshire P010 7DD, 英国, によって刊行）、米国特許第４，４３９，５２０号、米国特
許第４，４１４，３１０号、米国特許第４，４３３，０４８号、米国特許第４，６４３，
９６６号、米国特許第４，６４７，５２８号、米国特許第４，６６５，０１２号、米国特
許第４，６７２，０２７号、米国特許第４，６７８，７４５号、米国特許第４，６９３，
９６４号、米国特許第４，７１３，３２０号、米国特許第４，７２２，８８６号、米国特
許第４，７５５，４５６号、米国特許第４，７７５，６１７号、米国特許第４，７９７，
３５４号、米国特許第４，８０１，５２２号、米国特許第４，８０６，４６１号、米国特
許第４，８３５，０９５号、米国特許第４，８５３，３２２号、米国特許第４，９１４，
０１４号、米国特許第４，９６２，０１５号、米国特許第４，９８５，３５０号、米国特
許第５，０６１，０６９号および米国特許第５，０６１，６１６号明細書の中から選択す
ることができる。
【００６６】
　ハロゲン化銀分散体は表面感応性、即ちハロゲン化銀粒子の表面で最初にカブることが
好ましい。
　ハロゲン化銀粒子分散体および／または銀粒子分散体に含ませることができる他の成分
は、核形成剤、電子伝達剤、現像促進剤および界面活性剤を含むことができる。
【００６７】
　核形成剤、電子伝達剤および現像促進剤は、現像速度（現像それ自体の制御形態である
）および／または現像での形態変化によって、ハロゲン化銀粒子の銀粒子への現像を制御
するために、例えばハロゲン化銀粒子中または粒子上のある位置で優先的に起こる現像を
助成し、粒子の他の位置で優先的な現像を妨げるために、有用に用いることができる。
【００６８】
　適当な核形成剤、電子伝達剤および現像促進剤は、例えば、英国特許出願公開第２０９
７１４０号、英国特許出願公開第２１３１１８８号、米国特許第４，８５９，５７８号お
よび米国特許第４，９１２，０２５号明細書に記載されたものを含み、これらの開示は引
用することによって本明細書に組み込まれる。
【００６９】
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　銀粒子分散体中の銀濃度は、キャリア媒体およびハロゲン化銀粒子から銀粒子が形成さ
れる方法によって変化するであろう。ゼラチン中のハロゲン化銀粒子から銀粒子を形成す
る場合、特に導電性コーティングとしてコーティングに使用するために、またはキャリア
媒体の除去を促進するために、ゼラチンに対する銀の比率は、銀１モル当たり６０ｇ以下
が好ましく、さらに好ましくは４０ｇ以下であり、特に好ましくは２０ｇ以下である。
【００７０】
　さらに、銀粒子の大きさ、形状およびサイズ分布は、所望の効用および銀粒子を扱うた
めに用いられる装置の制限に依存して、過度の制限を含まずに、本発明の方法によって制
御できるとはいえ、銀粒子形態の各種特徴を以下のように制御することが好ましい。大き
い寸法が最大１０μｍ、例えば０．１～１０μｍの範囲、さらに好ましくは０．２５～５
μｍの範囲であることが好ましい。上述したように粒子形状を制御できるとはいえ、平板
状形態を有する銀粒子を供給することが有益であり、それらは、例えば平板状［１００］
粒子（おおよそ長方形）、平板状［１１１］粒子（おおよそ六角形）またはそれらの混合
物であることができる。平板状［１００］および［１１１］銀粒子によって、平板状［１
００］および［１１１］ハロゲン化銀粒子から仮形態方法で形成された、または平板状［
１００］および［１１１］ハロゲン化銀粒子に類似の形態を有する銀粒子を意味する。平
板状銀粒子は少なくとも３：１のアスペクト比を有することが好ましく、さらに好ましく
は少なくとも５：１、特に好ましくは１０：１～５０：１の範囲である。また、本発明に
従った平板状銀粒子は最大５μｍの厚さが好ましく、さらに好ましくは最大０．２μｍで
あり、それによって、各種用途に用いた場合、粒子間の相当なオーバーラップを助成する
。
【００７１】
　本発明特有の利点は、粒子サイズを選り分ける不体裁な粒子フィルターを開発する必要
なしに、立方体、平板状または他の形態で形成された銀粒子のサイズ分布を制御すること
ができることである。例えば、大きな粒子によってインクジェットヘッドが詰まるリスク
を最小化しつつ、できる限り大きな銀粒子をインクジェット印刷の導電性インクとして用
いる（それによって最大の導電性を提供する）ことを可能にするために、銀粒子の形成を
あるパラメーター内に制御することが有益である。本発明に従ってそれを達成する最も魅
力的な方法は、狭いサイズ分布のハロゲン化銀粒子を生成し、物理現像または擬似形態変
換に最も好都合な条件を利用してそれらを銀粒子に変換することである。
【００７２】
　本発明に従って、銀粒子分散体を変動係数（ＣＯＶ）が最大０．５のサイズ分布を持つ
ように制御することが好ましく、さらに好ましくは最大０．４であり、より好ましくは最
大０．２５であり、特に好ましくは最大０．２であり、最も好ましくは最大０．１５であ
る。理想的な環境では、０．１のＣＯＶがもっとも好ましいことが予知される。
【００７３】
　ＣＯＶは、分布状態の属性であり、標準偏差を平均値で割る（そして時々百分率で表さ
れる）ことによって計算することができる。サイズ分布のＣＯＶは、この場合、それらの
体積に従って、粒子の相対的総数に基づいている。これに関し、ＣＯＶは粒子のサイズの
みならず体積の変動と考えられ、低ＣＯＶはサイズおよび形状の均一性を達成する。
【００７４】
　本発明の銀粒子の種々の可能な好ましい物理的特性は、銀粒子が求められる実用性に依
存して、個々にまたは好ましくは組み合わせで適切おなることができるが、以下に説明す
る異なった態様に広げることもできる。
【００７５】
　本発明の一つの態様では、導電性銀分散体は、導電性層状コーティングを生成する層状
形式で、または導電性パターン化コーティングを生成するパターン化形式で、基材にコー
ティングするための塗布可能な導電体として利用できる。このような導電性コーティング
の用途は、例えば印刷回路板または電子ディスプレイ機器のような電子機器のための導電
性バックプレート、携帯電話およびラップトップコンピュータのような機器のためのラジ
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オ周波数（ＲＦ）または電磁シールド、および印刷回路板またはフレキシブル印刷回路の
電気回路を含む。
【００７６】
　導電性コーティングを形成するための銀粒子分散体はキャリア材料としてポリマーバイ
ンダー材料を含むことができ、適当なこのようなバインダー材料は適当なキャリア材料と
して上記に言及したようなポリマーバインダーを含む。好ましくは、導電性層状コーティ
ングまたは導電性パターン化コーティングを形成する目的のために、分散体は、特にゼラ
チンまたは類似のポリマーバインダーを用いた場合、一旦基材上で乾燥すればコーティン
グを硬化させる硬化剤を含む。適当なこのような硬化剤は写真材料で一般的なものであり
、上記引用のResearch Disclosureに記載されている。
【００７７】
　また、キャリア媒体は、優れた接着強度、機械的耐性および溶剤耐性を有するコーティ
ングを乾燥によって提供するために、好ましくは水性媒体中で、例えば米国特許第６，５
５８，７４６号明細書に記載されたような部分的にシリル化された（メタ）アクリレート
コポリマーを含むか、さらに好ましくは当該（メタ）アクリレートコポリマーから必須的
に構成される。一般的なシリル化コモノマーは、例えば、メタクリルオキシプロピルトリ
メトキシシランおよびビニルトリメトキシシランを含む。コポリマーはシリル化の程度が
０．０５～５０％であり、水に容易に分散することが好ましい。一般的なコポリマーは、
例えば、４５％のメチルメタクリレート、５０％のｎ－ブチルアクリレートおよび５％の
メタクリルオキシプロピルトリメトキシシランから構成される。
【００７８】
　導電性コーティングの形成に用いられる銀分散体は、例えば銀フレーク粉末、銅フレー
ク粉末、金属処理無機フレーク顔料および例えばフッ化物ドープ錫酸化物またはインジウ
ム／錫酸化物のような導電性無機酸化物の粉末のような他の導電性顔料を任意的に含む。
　銀粒子分散体に任意に混合することができるさらなる付加物は湿潤剤、脱泡剤、定着剤
、架橋剤および所望のそれらの組み合わせを含む。
【００７９】
　この態様に従った銀粒子分散体は、２．５～１０％のキャリア媒体、２５～７５％の銀
粒子並びに任意の付加的導電性顔料、１３～７２．５％の水、０～３％のさらなる付加物
および０～０．５％の有機溶剤を含む組成物を有することが好ましくい。
【００８０】
　銀粒子分散体が導電性コーティングとして用いられる、本発明のこの態様に従って用い
られる銀粒子の形態は、どのような形状、例えば平板状、立方体、繊維、ロッドであるこ
とができ、どのような大きさおよびサイズ分布であることもできる。けれども、層状およ
びパターン化された導電性コーティングの両者のために、平板状銀粒子を用いることが好
ましい。層状導電性コーティングのためには、改良された導電性と薄層材料を提供できる
ことが必ず有益である。パターン化された導電性コーティングのために、特に導電性トラ
ックとしての使用のために、所望の導電性トラックパターンに沿った平板状銀粒子の整列
は、より大きな導電性銀粒子を有することおよびこのような粒子がお互いに効率的に接触
し、オーバーラップして、比較的低い銀レイダウンで、接触従って電導性を改良すること
ができることによって、改良された導電性の提供が可能であると信じられる。
【００８１】
　この態様に従った好ましい平板状銀粒子のアスペクト比は少なくとも３：１が好ましく
、さらに好ましくは少なくとも５：１であり、最も好ましくは１０：１～５０：１の範囲
である。平板状銀粒子は大きい方の寸法が０．１～１０μｍであることがより好ましく、
０．２５～５μｍであることがさらに好ましい。平板状銀粒子は厚さが最大０．５μｍで
あることがより好ましく、最大０．０５μｍであることがさらに好ましい。
【００８２】
　導電性層状コーティングの形成において、銀分散体はどのような適当な方法、例えばス
プレイ、基材を分散体の浴に浸漬することまたはビードコーティング、カーテンコーティ
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ングを含むロールツーロールコーティングによってでも基材に塗布することができる。
【００８３】
　この態様の好ましい形態では、導電性銀分散体は、例えば基材上に導電性トラックを提
供するパターン化された導電性コーティングとして利用することができる。導電性銀分散
体のパターンを生成するために、分散体はパターンが形成される方法で基材上に塗布する
ことができる。例えば、導電性銀分散体のパターン化されたコーティングは、連続性の個
々のコーティングに向けられた我々の審査中の特許出願で、国際特許出願第ＰＣＴ／ＧＢ
２００４／００２５９１号明細書に記載された方法を利用することによって生成すること
ができる。例えば導電性トラックを形成するためにパターン化された方法で銀分散体を塗
布することができるこの態様のこの好ましい形態に依れば、銀分散体を塗布する基材は、
フレキシブル基材が好ましく、所望のパターンに対応して親液性（親溶媒性）および疎液
性（疎溶媒製）領域を定める表面パターンを生成するように処理され、選ばれたキャリア
媒体中の銀分散体のコーティングの適用によって、分散体は疎液性領域から親液性領域に
後退し、所望のパターンに対応したパターン化された導電性トラックを生成する。
【００８４】
　別の態様では、銀分散体は導電性インクとして利用することができる。導電性インクは
、例えばインクジェット、フレキソグラフ、リソグラフ、グラビア、凹版およびスクリー
ン印刷の１種以上であればどのような印刷にも適したインクであることができる。導電性
インクは、例えば、電子機器の組み立て、印刷回路板の導電性トラック、半導体、スルー
ホール相互連結器、多層セラミックコンデンサー、導電性テープ、フレキシブル電子機器
、ＲＦＩＤタグアンテナ、表示技術用のコンタクトアレイ、生物学および電気化学センサ
ー用の電極およびスマートテキスタイルなどを含むどのような適当な導電性インク用途に
も好適であろう。
【００８５】
　電子機器における導電性トラック形成およびほとんどの他の導電性インク用途での使用
のためには、平板状銀粒子を利用することが好ましい。平板状銀粒子による改良された導
電性は、より少ない粒子間接続および、平板状銀粒子は多少は重なる傾向があるので、良
好かつ効果的な粒子間接続から起こると信じられる。
【００８６】
　好ましいインク組成物はある程度印刷方法および用途に依存する。
　例えば、例えば電子回路のリソグラフ印刷で使用するための導電性インクは、平均粒子
サイズが１～１０μｍ、好ましくは４～６μｍの平板状銀粒子を含むことが好ましい。平
板状銀粒子のアスペクト比は少なくとも３：１であることが好ましく、さらに好ましくは
５：１であり、最も好ましくは１０：１～５０：１の範囲である。平板状銀粒子は厚さは
最大０．５μｍであることができ、最大０．０５μｍであることがより好ましい。任意的
に、このような導電性インクは、粒子間接続を改良するために、１種以上の同じまたは異
なった形態、例えば立方体のより小さな銀粒子をさらに含むことができる。平板状粒子は
、低レイダウンの銀による高導電性が魅力的なリソグラフ印刷に対して特に有益である。
【００８７】
　インクジェット印刷のためには、用いられる銀粒子の大きさおよび形態は所望の用途な
どに依存するが、インクジェットプリントヘッドの寸法によって制限される。幾つかの用
途のためには、大きな扁平な平板状粒子が有益であると思われるが、小さな開口のインク
ジェットヘッドを用いるインクジェット方法によって、このような粒子のレイダウンを達
成することは困難であろう。従って、インクジェットヘッドのサイズに応じて粒子のサイ
ズを、例えばより小さな平板状粒子（例えば大きい方の寸法が最大１μｍ）を選択するこ
とが導電性インクのために好ましい。しかし、立方体粒子を導電性インクジェットインク
に利用することが好ましく、サイズは用途およびインクジェットヘッドの開口のサイズに
応じて選択される。本発明の方法は、粒子のサイズ分布を精密に制御し、それによって用
いることのできる銀粒子の平均サイズを大きくし、それによって電導度を大きくすること
によって、インクジェットヘッドを詰まらせるリスクを増加させずに、インクジェット導
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電性インクに有利に用いることができる。サイズ分布は、上記に説明したようにハロゲン
化銀粒子の物理現像を好むパラメーターを選択し、ハロゲン化銀粒子分散体の調製におい
て、サイズ分布を制御するための確立した方法を用いることによって、制御することがで
きる。この目的のために、本発明に従った銀粒子分散体の粒子サイズの変動係数は最大０
．５であることが好ましく、さらに好ましくは最大０．２５であり、特に好ましくは最大
０．２以下である。
【００８８】
　導電性インクが用いられる電子回路の製造コストは一般に非常に高いが、改良された製
造技術およびフレキシブル電子回路の大規模製造によってこのような機器のコストが下が
りそうであることが予期される。この場合、現在比較的重要でない銀レイダウンのコスト
が重要になり、より低い銀レイダウンを有する改良された導電度を本発明の方法によって
提供できることが重要な利点になるであろう。さらに、サイズ分布などの制御と結び付け
られた、より低い銀レイダウンでの改良された電導度は、さらに複雑な機器および回路を
、導電性インクを使用して、例えばインクジェット印刷を使用して作製することを可能に
するであろう。
【００８９】
　導電性インクは適当なインク分散剤に銀粒子を分散することによって調製することがで
きる。これは、他の材料と一緒に共分散したときに好適なインク分散剤を形成するキャリ
ア媒体を用いるか、またはハロゲン化銀粒子を銀粒子に変換するキャリア媒体をインク分
散剤に置換して、インク分散剤としての使用に好適なキャリア媒体中でハロゲン化銀粒子
を銀粒子に変換することによって達成できる。任意的に、ハロゲン化銀粒子から銀粒子へ
の調製は、インク分散剤としても有用なキャリア媒体中で行なうことができる。
【００９０】
　適当なインク分散剤は用途に依存するが、高沸点溶剤と２種以上の別々の成分または単
一成分のバインダーを含む。導電性インクで使用するための他の成分は、例えば抗酸化剤
、乾燥剤、粘着度減少剤、増粘剤、硬化剤および界面活性剤を含む。
【００９１】
　バインダーは、例えばリソグラフ印刷ではスチレン化アルキド樹脂を含めてアルキド樹
脂を含有する炭化水素樹脂、フレキソグラフまたはグラビア印刷での使用のためには例え
ば国際特許出願公開０３／０６８８７４号パンフレットに記載されているようなカルボン
酸官能性または酸無水物官能性芳香族ビニルポリマー、熱硬化性導電性インクとしての使
用のためには例えば米国特許第６，３３２，６２０号明細書に記載されているような、エ
ポキシ樹脂、架橋剤および触媒からなる熱硬化性樹脂系であることができる。
【００９２】
　本発明に従った導電性インクの処方は、導電性インク技術では一般的なものであり、当
業者の通常の能力内のものでることができる。
【００９３】
　別の態様では、銀分散体は導電性フィラー材料として利用することができる。銀分散体
はポリマー材料の導電性フィラー材料として用いることができ、例えば電子エンクロージ
ャ、コンピュータエンクロージャ、移動電話、携帯機器、ネットワークルータ、医療診断
および分析装置、航空および自動車装置、導電性シート、航空密閉剤、導電性グリース、
導電性接着剤およびエポキシ、異方性コネクターおよび異方性接着剤を含む用途群のため
の、例えばエラストマー、封止材、接着材、コーティング材、テープおよびＥＭＩガスケ
ットに電磁（ＥＭＩ）およびラジオ周波数（ＲＦ）シールド、電導性および熱伝達能力を
提供する。
【００９４】
　導電性フィラーとして用いるための本発明の銀粒子は、上記方法によって、要求に応じ
て制御されたどのような所望の大きさ、形態およびサイズ分布であることもできる。銀粒
子は、導電性フィラーが求められる用途に依って、代わりのキャリア材料に再分散するこ
とができる。例えば、ポリオルガノシロキサンまたはオルガノハイドロジェンシロキサン
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のような有機シリコン化合物に分散することができ、その例は米国特許第６，７９７，７
７２号明細書に見られる。
【００９５】
　導電性インクおよび／または導電性コーティングが塗布される基材は意図された用途に
依存する。インクおよびコーティングは前コーティングされたまたはされていないどのよ
うな適当な基材にも塗布することができ、基材は剛直またはフレキシブルであることがで
きるが好ましくはフレキシブルである。好適なこのような基材は、剛直な、ガラス強化エ
ポキシラミネート、金属パッドおよび半導体部品、接着剤コートポリマー基材、ポリマー
系印刷回路基板を含む印刷回路基板（ＰＣＢ）基材、セラミック基材、ポリマーテープ（
例えば多層セラミックデバイス用の絶縁グリーンテープ）、紙、光沢アート紙、ボンド紙
、半合成紙（例えばポリエステル繊維）、合成紙（例えばPolyart（商標））、樹脂コー
ト紙、ポリマー基材並びに複合材料を含む。ポリマー基材として使用するための好適なポ
リマーは、ポリエチレン、ポリプロピレン、ポリエステル、ポリアミド、ポリイミド、ポ
リスルホンおよびそれらの混合物を含む。基材、特にポリマー基材は、基材表面へのイン
クの接着性を改良するために処理することができる。例えば、基材はポリマー接着層を塗
布することができ、または表面を化学処理したり、コロナ処理したりすることができる。
【００９６】
　フレキシブル電子機器または部品の製造において基材上に塗布または印刷するために、
支持体は速いロールツーロール塗布を助成するフレキシブルであることが好ましい。任意
的に、本発明の好ましい態様に従って、支持体は多孔性基材であり、紙、合成紙、樹脂コ
ート紙または多孔性ポリマー基材、例えばインクジェット紙であることができ、多孔性基
材は支持基材の中へコーティング組成物またはインクを引き付けるという利点を有し、そ
れによって銀粒子間の接触を改良し、電導性を増加する。
【００９７】
　以下に実施例および図を参照して本発明をさらに詳細に説明するが、本発明はこれらの
実施例のみに限定されるものではない。
【実施例】
【００９８】
　（実施例１）
　２４０ｇの通常の骨ゼラチンおよび１．５ｍｌのPLURONIC（商標）31R1（オキシラン、
メチル－、ポリマー）を入れ、脱ミネラル水で６．９リットルにし、７５℃に維持した反
応容器に、制御された流量と３ＭＡｇＮＯ3およびＮａＣｌのｐＡｇ条件との下でダブル
ジェット沈殿によって、１００％ＡｇＣｌ立方体粒子の乳剤（分散体）を調製した。この
溶液をＫＣｌによってｐＡｇ６．８に調整した。当初の２．５分間ＡｇＮＯ3溶液の流量
は３２ｍｌ／分であり、引き続いて２５分間掛けて２００ｍｌ／分に上げた。その後流量
は４リットルのＡｇＮＯ3溶液が消費されるまで２００ｍｌ／分に維持した。得られた粒
子は、電解粒子分析（electrolytic grain analysis）による測定で、エッジ長さが０．
５４μｍで狭いサイズ分布（変動係数が０．２２）であった。
【００９９】
　得られた乳剤／分散体をＵＦ（膜による限外濾過）洗浄して、溶液の電導度が１０ｍＳ
未満、ｐＡｇが６．８およびｐＨが５．６になるまで不要反応副生物を除去した。銀１モ
ル当量当たり２０ｇの追加のゼラチンを洗浄工程後に添加した。
　立方体塩化銀粒子分散体のＳＥＭ（走査電子顕微鏡）画像を分散体の希釈サンプルを使
用して得た。画像を図１に示す。
【０１００】
　現像剤組成物（１リットル）を以下の如く調製した。
　　　　５０．０ｇ　エリトルビン酸ナトリウム（現像剤）
　　　　３．０ｇ　ＨＭＭＰ（現像剤）
　　　　８．０ｇ　チオ硫酸ナトリウム（定着剤）
　　　　２０ｇ　Ｋ2ＣＯ3（バッファー）
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　脱ミネラル水を９００ｍｌ添加し、ＢＡＳ－２０１３によってｐＨを１１．５に調整し
、脱ミネラル水を１０００ｍｌまで注ぎ足した。
【０１０１】
　４０℃に保持されたゼラチン中の塩化銀乳剤／分散体の一部（塩化銀２モルを含む）を
水酸化ナトリウムで処理し、塩化銀粒子をカブらせるために乳剤のｐＨを１２に調整した
。カブった乳剤を、１５リットルの現像剤組成物を容れ、４０℃に保持された反応釜に直
接添加し（急速に、約２秒間赤く発光）、プロップスターラーを用いて高速で撹拌した。
反応釜の中身は２～３秒で灰色になった。カブったハロゲン化銀粒子の現像の初期段階（
約３分間）中、ｐＨを水酸化ナトリウム溶液の注意深い添加によって１０を超える値に維
持し、その後１０分間ｐＨを１１に戻し、調整した。得られた銀粒子を限外濾過装置によ
ってＵＦ洗浄し、２０ｍＳ未満の溶液電導度まで濃縮した。得られた銀分散体の銀濃度を
ＩＣＰ（誘導結合型プラズマ分光分析法）によって測定した結果、０．８０Ａｇモル／ｋ
ｇであった。
【０１０２】
　形成された銀分散体の希釈サンプルのＳＥＭ画像を取得した。結果を図２に示す。図１
および２の定性的比較に基づいて、銀粒子は仮形態（現像）プロセス（即ち、銀粒子は元
の塩化銀粒子の形状をほとんど保っていた）によって形成されたことは明らかである。
【０１０３】
　（実施例２）
　ダブルジェット方法を用いて、１ＭＡｇＮＯ3およびＮａＣｌ溶液でスタートし、制御
されたｐＡｇ条件下７８ｍｌ／分で、１９５ｇの酸化ゼラチンと４３７３ｇの脱ミネラル
水を容れ、３５℃およびｐＡｇ７．６に保たれた反応容器に１．６分間ポンピングして、
１００％ＡｇＣｌ平板状［１００］粒子を沈殿させた。この時点で、２．２５ｇのＮａＣ
ｌと０．５７ｇのＫＩを含有させ、９．２８５リットルにした３５℃の溶液を反応容器に
添加し、５分間維持した。この時点で、制御されたｐＡｇ条件下１５ｍｌ／分で添加した
４ＭＡｇＮＯ3およびＮａＣｌ溶液を用いて、成長を続けた。温度を４０分掛けて３５℃
から７０℃に直線的に上げた。１５分間流れを止め、さらに４５分間再開し、この間に流
量を１５ｍｌ／分から４２．３ｍｌ／分に直線的に増加した。この時点で８モルの銀が消
費された。乳剤をさらに３０分間７０℃で放置した後、４０℃に冷却し、洗浄した。
【０１０４】
　得られた乳剤／分散体をＵＦ洗浄して、溶液の電導度が１０ｍＳ未満、ｐＡｇが６．８
およびｐＨが５．６になるまで不要反応副生物を除去した。銀１モル当量当たり２０ｇの
追加のゼラチンを洗浄工程後に添加した。
　［１００］平板状ハロゲン化銀粒子が形成されたことは得られたＳＥＭ画像から明らか
である。ＳＥＭ画像を図３に示す。
【０１０５】
　　現像剤組成物を以下の如く調製した。
　　　　５０．０ｇ　エリトルビン酸ナトリウム（現像剤）
　　　　３．０ｇ　ＨＭＭＰ（現像剤）
　　　　８．０ｇ　チオ硫酸ナトリウム（定着剤）
　　　　２０ｇ　Ｋ2ＣＯ3（バッファー）
　脱ミネラル水を９００ｍｌ添加し、ＢＡＳ－２０１３によってｐＨを１１．５に調整し
、脱ミネラル水を１０００ｍｌまで注ぎ足した。
【０１０６】
　４０℃に保持されたゼラチン中の塩化銀乳剤／分散体の一部（塩化銀２モルを含む）を
水酸化ナトリウムで処理し、塩化銀粒子をカブらせるために乳剤のｐＨを１２に調整した
。カブった乳剤を、１５リットルの現像剤組成物を容れ、４０℃に保持された反応釜に直
接添加し（急速に、約２秒間赤く発光）、プロップスターラーを用いて高速で撹拌した。
反応釜の中身は２～３秒で灰色になった。最初の３分間ｐＨを９．７に落とし、その後１
０分間ｐＨを１１に戻し、調整した。得られた銀粒子を限外濾過装置によってＵＦ洗浄し
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、２０ｍＳ未満の溶液電導度まで濃縮した。得られた銀分散体の銀濃度をＩＣＰ（誘導カ
ップルプラズマ分光）によって測定した結果、０．８３Ａｇモル／ｋｇであった。
【０１０７】
　図４は形成された銀粒子のＳＥＭ画像を示し、それは明瞭に平板状［１００］銀粒子で
ある。再び、図３に示された塩化銀粒子と比較することによって、銀粒子が元の塩化銀粒
子の形状をほとんど保っていることが明白である。実施例１で製造された銀粒子（図２）
と実施例２で製造された銀粒子（図４）を比較すれば、元の塩化銀粒子の大きさおよび形
状を制御することによって、形成された銀粒子の大きさおよび形状を正確に制御できるこ
とが明らかである。さらに、非常に多様なサイズおよび形状特性を制御下に達成すること
ができる。実施例１では、０．５μｍと１μｍの間（定性的）、測定値として０．５４μ
ｍのエッジ長さを有する立方体銀粒子（図２）が形成されるが、一方実施例２では、３～
４μｍ（定性的）のより長いエッジ長さを有する［１００］平板状銀粒子（図４）が形成
される。
【０１０８】
　（実施例３）
　米国特許第５，１７６，９９１号明細書（C.G.Jones et.al.）の実施例１に記載された
方法を、凝固物洗浄工程を除いて用い、１００％ＡｇＣｌ平板状［１１１］粒子をアデニ
ンの存在下で沈殿させた。
　得られた乳剤／分散体をＵＦ洗浄して、溶液の電導度が１０ｍＳ未満、ｐＡｇが６．８
およびｐＨが５．６になるまで不要反応副生物を除去した。
　ＳＥＭ画像（図５）は得られた大体六角形の［１１１］平板状塩化銀粒子のサンプルを
示す。
【０１０９】
　現像剤組成物を以下の如く調製した。
　　　　５０．０ｇ　エリトルビン酸ナトリウム（現像剤）
　　　　３．０ｇ　ＨＭＭＰ（現像剤）
　　　　４．０ｇ　チオ硫酸ナトリウム（定着剤）
　　　　２０ｇ　Ｋ2ＣＯ3（バッファー）
　脱ミネラル水を９００ｍｌ添加し、ＢＡＳ－２０１３によってｐＨを１１．５に調整し
、脱ミネラル水を１０００ｍｌまで注ぎ足した。
【０１１０】
　４０℃に保持されたゼラチン中の塩化銀乳剤／分散体の一部（塩化銀０．０７モルを含
む）を水酸化ナトリウムで処理して乳剤のｐＨを１２に調整し、塩化銀粒子をカブらせる
ために１０分間ｐＨ１２に保持した。現像中高ｐＨを維持するために、２４０ｍｌの現像
剤組成物および７０ｍｌの水酸化ナトリウム１００ｇ／ｌ溶液からなる組成物を４０℃に
維持し、塩化銀乳剤に添加した。ｐＨを５分後に５．３に減少し、０．２ｍｌのSurfonyl
（商標）CT131界面活性剤を生じる銀粒子の分散を促進するために添加した。銀分散体を
２４時間放置し、表層の９０％をデカンテーションした。
　図６は形成された［１１１］平板状銀粒子のＳＥＭ画像を示す。図５との比較によって
理解できるように、銀粒子は本発明の方法によって塩化銀粒子から仮形態的に還元されて
いた。
【０１１１】
　（実施例４）
　１００％塩化銀平板状［１００］粒子の乳剤（分散体）を上記実施例２に記載の方法に
従って調製した。
　現像剤組成物を以下の如く調製した。
　　　　５０．０ｇ　エリトルビン酸ナトリウム（現像剤）
　　　　３．０ｇ　ＨＭＭＰ（現像剤）
　　　　４．０ｇ　チオ硫酸ナトリウム（定着剤）
　　　　２０ｇ　Ｋ2ＣＯ3（バッファー）
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　脱ミネラル水を９００ｍｌ添加し、ＢＡＳ－２０１３によってｐＨを１１．５に調整し
、脱ミネラル水を１０００ｍｌまで注ぎ足した。
【０１１２】
　４０℃に保持されたゼラチン中の塩化銀乳剤／分散体の一部（塩化銀０．１モルを含む
）を０．６ＭＨＣｌ中のＳｎＣｌ２溶液（１０ｇ／ｌ）０．２ｍｌで処理し、塩化銀粒子
をカブらせるために１０分間保持した。現像中高ｐＨを維持するために、２４０ｍｌの現
像溶液および７０ｍｌの水酸化ナトリウム１００ｇ／ｌ溶液を４０℃で乳剤に添加した。
ｐＨを５分後に５．３に減少し、０．２ｍｌのSurfonyl（商標）CT131界面活性剤を生じ
る銀粒子の分散を促進するために添加した。その後、分散体を洗浄し、濃縮するために、
銀分散体を数回遠心分離機にかけた。
　図７は形成された銀粒子のＳＥＭ画像を示す。銀粒子は［１００］平板状粒子としては
っきり認識でき、さらに元の塩化銀粒子の形状をほとんど保っていた（図３参照）。
【０１１３】
　（実施例５）
　実施例１～４（それぞれ分散体１～４）に従って調製した銀分散体のサンプルを、例え
ばEstar（商標）ポリエチレン基材のような各種の支持体および２４μｍと４０μｍのコ
ーティングバーを使用するＲＫ自動化バーコーターを用いて他の紙タイプに加えてインク
ジェット媒体に塗布した。多孔性インクジェット媒体は、コーティングバーがサンプルを
横切る時に液体を吸収する基材故に、塗布される銀レイダウン（ＸＲＦを用いて測定）が
より大きい。
　３１ｍｍディスク間の抵抗率を各塗布サンプルについて測定した（測定は異なった軸を
横切って４回行い、平均した）。各サンプルの銀レイダウンおよび抵抗率（Ω／□）を表
１に示す。
【０１１４】
【表１】

　「微多孔性IJ紙」はコダックの瞬間乾燥写真用インクジェット紙で、孔径が３０ｎｍの
微多孔性アルミナ系レシーバーである。
　「多孔性レシーバー」は多孔性紙上にＰＶＡおよび界面活性剤で塗布された炭酸カルシ
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【０１１５】
　この表は、一連の支持体に導電性コーティングを形成するために各種の銀分散体を使用
することができることを明らかにしている。予想どおり、より多くの銀レイダウンがより
良い電導度を与えることを示すことができる（コーティングＢおよびＣ参照）。コーティ
ングＣおよびＥの比較に基づいて、より大きく、より平坦な［１００］平板状銀粒子は、
同様のレイダウンで、立方体銀粒子より多孔性支持体により良い電導度を与えることが明
らかである。
【０１１６】
　（実施例６：フレキソ印刷）
　上記実施例２で調製した銀分散体のサンプル６０ｇを３０００ＲＰＭの遠心分離機中で
１０分間４０℃でスピンダウンすることによって、さらに濃縮した。表層の液体４５ｇを
除去して、約３．３３Ａｇモル／ｋｇの材料を残した。当該サンプルを撹拌しながらソニ
ーグローブを用いて５分間手動で再分散した。パターン化されたおよびパターン化されて
いない両方のロールを用いた。パターン化されたローラーに対する結果は材料がフレキソ
印刷に用いることができることを示した。パターン化されていないローラーに対する結果
は、下記の表２に詳細に示したように、ＸＲＦおよび抵抗率測定（３１ｍｍディスクを横
切った）を載せた。幾つかの市販のフレキソインクと同様に、十分な導電性をもたらすた
めに２以上のインクの層をレイダウンすることが必要であった。表２は、互いに積み重ね
て２回および３回印刷の導電性を示す。
【０１１７】

【表２】

【０１１８】
　（実施例７：インクジェット印刷）
　実施例１の方法に従って調製した銀分散体を、７１．８ｇ／ｋｇのエタンスルホン酸，
２－（２－（２－（４－（１，１，３，３－テトラメチルブチル）フェノキシ）エトキシ
）エトキシ）－，ナトリウム塩を含む２容量％の界面活性剤溶液で処理し、３０℃で印刷
直前に混合した。当該分散体を米国特許出願公開第２００４／０１１０１０１号明細書に
記載されているようなバルブジェット装置を用いて各種基材に噴出した。この方法を用い
てブロック領域に加えてドット線の印刷を実地に試した。ブロック印刷された銀の銀レイ
ダウンおよび導電性（３１ｍｍディスク間の抵抗率として）を各基材の一連のノズル径に
ついて測定した。結果を表３に呈示する。
【０１１９】
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　結果は、本発明に従って製造された銀分散体のインクジェット印刷によって銀の導電層
を製造できることを示す。
【図面の簡単な説明】
【０１２０】
【図１】塩化銀１００％の立方体粒子の倍率５０００倍でのＳＥＭ画像である。
【図２】図１の塩化銀粒子から形成された立法体銀粒子の倍率５０００倍でのＳＥＭ画像
である。
【図３】塩化銀１００％の平板状［１００］粒子の倍率１０，０００倍でのＳＥＭ画像で
ある。
【図４】図３の塩化銀平板状［１００］粒子から形成された平板状銀粒子の倍率１０，０
００倍でのＳＥＭ画像である。
【図５】塩化銀１００％の平板状［１１１］粒子の倍率１０，０００倍でのＳＥＭ画像で
ある。
【図６】図５の塩化銀平板状［１１１］粒子から形成された平板状銀粒子の倍率１０，０
００倍でのＳＥＭ画像である。
【図７】ＳｎＣｌ2によってカブらされている、図５の塩化銀平板状［１００］粒子から
形成された銀粒子の倍率５０００倍でのＳＥＭ画像である。
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【国際調査報告】
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