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(57)【要約】　　　（修正有）
【課題】高純度セラミックス粒子を焼結助剤無添加で、
従って、多孔質体として高純度を保持したまま結合し、
気孔率と気孔径を同時に制御したバインダレス化焼結体
からなる多孔質体の製造方法を提供する。
【解決手段】純度９９．５％以上のセラミックス粒子で
あって、それらの平均粒径が１０μｍ～５０μｍであり
、かつ平均粒径の０．５倍粒径以下の粒子と平均粒径の
２．５倍以上の粒子を除いた残りの粒子が、９５重量％
以上であるセラミックス粒子を原料粉末１４として設置
するステップと、加圧通電加熱焼結法、又は加圧焼結法
で前記原料粉末を焼結するステップと、を備え、真空中
又は不活性ガス雰囲気中にあって、加圧される場合の加
圧力１２が１０ＭＰａから６０ＭＰａであり、１２００
℃以上の所定の焼結温度まで昇温速度３０℃／ｍｉｎか
ら４５℃／ｍｉｎで昇温させ、焼結型１０における多孔
質体の変位が停止してからの保持時間を２時間以内とす
る。
【選択図】図１
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　焼結型で多孔質体を製造する方法であって、
　純度９９．５％以上のセラミックス粒子であって、それらの平均粒径が１０μｍ～５０
μｍであり、かつ平均粒径の０．５倍粒径以下の粒子と平均粒径の２．５倍以上の粒子を
除いた残りの粒子が、９５重量％以上であるセラミックス粒子を原料粉末として設置する
ステップと、
　加圧通電加熱焼結法、又は加圧焼結法で前記原料粉末を焼結するステップと、を備え、
　前記加圧通電加熱焼結法、又は前記加圧焼結法は、真空中又は不活性ガス雰囲気中にあ
って、加圧される場合の加圧力を１０ＭＰａから６０ＭＰａとし、１２００℃以上の所定
の焼結温度まで昇温速度３０℃／ｍｉｎから４５℃／ｍｉｎで昇温させ、前記焼結型にお
ける前記多孔質体の変位が停止してからの保持時間を２時間以内として行うことで、結合
材として焼結助剤成分を含まない高純度多孔質体を製造することを特徴とする多孔質体の
製造方法。
【請求項２】
　前記焼結型は、ダイス、上部パンチャ、及び下部パンチャからなり、
　前記焼結型には、前記上部パンチャの前記ダイスより突き出した上部突き出し部と前記
下部パンチャの前記ダイスより突き出した下部突き出し部とに対して、上部スペーサ及び
下部スペーサがそれぞれ設置されており、
　前記焼結型を用いる際、前記上部スペーサ及び前記下部スペーサの厚さが、目的とする
相対密度に応じて決定されることを特徴とする請求項１に記載の多孔質体の製造方法。
【請求項３】
　前記焼結型を用いる際、焼結前における前記上部突き出し部の突き出し量と前記下部突
き出し部の突き出し量が同一であり、かつその量が０．５～１５ｍｍであることを特徴と
する請求項２に記載の多孔質体の製造方法。
【請求項４】
　前記焼結型は、ダイス、上部パンチャ、及び下部パンチャからなり、
　前記焼結型を用いる際、前記ダイスと前記上部パンチャ及び前記下部パンチャとの間に
は０．１μｍ～５００μｍのクリアランスが確保されていることを特徴とする請求項１～
３のいずれかに記載の多孔質体の製造方法。
【請求項５】
　１枚の多孔質体の厚さのバラツキが、５％以下であることを特徴とする請求項１～４の
いずれかに記載の多孔質体の製造方法。
【請求項６】
　前記焼結型の中に０．５から５ｍｍの厚さを有したセパレータが設置されることで、１
回の焼結により２枚以上の多孔質体が得られ、それらの相対密度のバラつきが５％以内の
範囲であることを特徴とする請求項１～５のいずれかに記載の多孔質体の製造方法。
【請求項７】
　前記焼結するステップは、前記多孔質体の目的とする相対密度が５０％未満の場合には
無加圧で、５０％以上の場合には加圧されて行われることを特徴とする請求項１～６のい
ずれかに記載の多孔質体の製造方法。
【請求項８】
　前記焼結型は、ダイス、上部パンチャ、及び下部パンチャからなり、
　さらに、前記セラミックス粒子を設置するステップの前に、前記ダイスの内壁、前記上
部パンチャの内壁、及び前記下部パンチャの内壁のぞれぞれに対して、予め離型用シート
を設置するステップ、又は予め離型性スプレーを塗布するステップを備える特徴とする請
求項１～７のいずれかに記載の多孔質体の製造方法。
【請求項９】
　前記セラミックス粒子は、炭化珪素、アルミナ、ジルコニアのいずれか１つであること
を特徴とする請求項１～８のいずれかに記載の多孔質体の製造方法。
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【請求項１０】
　前記セラミックス粒子は、アルミナ粒子であり、
　前記焼結するステップは、真空中において、加圧力を６０ＭＰａとし、室温から１４３
０℃まで、４０℃／ｍｉｎの速度で昇温させ、１４３０℃で１時間保持し、その後除荷し
て５００℃まで自然冷却することを特徴とする請求項１～９のいずれかに記載の多孔質体
の製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、多孔質体の製造方法に係り、詳しくは、高温での使用が可能であり、かつ化
学的に安定で耐薬品性に優れた濾過や除塵などのフィルタや触媒単体として用いることの
でき、実質的に結合材としてガラス等の焼結助剤成分を含まない高純度であり、かつ安定
した気孔径および気孔率を有する多孔質体の製造方法に関するものである。
　また、本発明は、原料粉末であるセラミックス粒子の粒径（サイズ）や形状に依存せず
に、加圧・通電加熱焼結法を用いて、焼結助剤を用いないバインダレス化焼結、好ましく
は、焼結助剤を全く用いない完全なバインダレス化焼結により、多孔質体からの原料粉末
粒子や不純物などの離脱、および通気孔の不均一さによる気体や液体の流れに及ぼす影響
をなくした、例えば、完全になくした多孔質体の製造方法に関するものである。
【背景技術】
【０００２】
　無機質多孔質体は、固液分離用フィルタや、除塵用もしくは液中の微粒子除去用等の濾
過、フィルタリング用途や、触媒単体等のケミカルプロセスだけでは無く、食品や電気、
電子、半導体、機械産業等の分野に幅広く用いられてきている。特に、セラミックスから
なる多孔質体は、耐熱性、耐薬品性に優れることから高温もしくは腐食環境下で多く使用
されてきている。
【０００３】
　セラミックスは、微細な原料粉末ほど低温で焼結が可能となり、粒径１μm以下の原料
粉末では、焼結性が大幅に向上することが知られている、一方、原料粉末粒径が大きくな
るほどに、焼結性が低下してしまう。このため、セラミックス製多孔質体を製造する際、
焼結性に優れた微細原料粉末を使用する場合には、通気孔形成剤として樹脂ビーズや有機
バインダ等の有機物類やカーボン類を添加して多孔質体が作られてきている。しかしなが
ら、気孔形成剤が凝集し易く、均一分散が困難であり、通気孔の形成や気孔径、気孔率の
制御が困難である。
【０００４】
　一方、粒径数μmを越える原料粉末粒子を用い、粒子間の空隙を通気孔とする多孔質体
も種々検討されてきているが、当該粒径原料粉末では、焼結性が劣るため、単独では焼結
が困難であり、焼結性を向上させるために、結合材としてガラス成分等の焼結助剤成分を
添加し、焼結を助長させることが行われている。また、焼結時に圧力を負荷する加圧焼結
や、加圧・通電加熱焼結も開発されており、特に、焼結助剤添加と加圧通電加熱法の両方
の効果を組み合わせた方法において、焼結温度保持前に原料粉末の変位を停止することに
より、機械的特性に優れた多孔質体が開発されている（特許文献１参照）。
【０００５】
　すなわち、上述したように、これまでの焼結によるセラミックス製多孔質体は、例えば
特許文献２および３に開示されているように、製造時における歩留り向上を目的として、
原料粉末にＹ2Ｏ3やＭｇＯ、Ｃ、ＳｉＯ2などの多量のバインダ（焼結助剤）を添加し、
粒子同士を強固に接合することが不可欠である。このため、多孔質体に存在する通気孔が
不連続であったり、気孔径（サイズ）や分布が不均一であることに起因して、多孔質体を
通過する気体の流れを厳密に制御することは困難である。また、純度が高い原料粉末を用
いても、多孔質体の製造時に用いるバインダ成分が遊離したり、バインダと原料粉末との
ネッキングが脆弱であるために原料粉末が離脱することにより悪影響を及ぼすことになる
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。
【０００６】
　また、従来の焼結によるセラミックス製多孔質体は、トレ－ドオフの関係にある機械的
特性と気孔径（サイズ）／分布とのバランスをとることは不可能であり、必然的に前者を
維持するために、後者の特性を犠牲にした形となっている。
　これらの問題を解決する方法としては、例えば特許文献４に開示されているように、加
圧・通電加熱焼結法を用いて、線材の焼結により多孔質体を作製する方法があるが、セラ
ミックスで当該多孔質体を作製することは、原材料であるセラミックス製線材の入手なら
びにそれを用いた製造面において困難性がある。
【０００７】
　また、上述したように、特許文献１には、セラミックス粉末を用いて、加圧・通電加熱
焼結法により多孔質体を作製することが記載されている。この製法は、ダイス内に充填し
た原料粉末に加圧・通電することで、粉末粒子間でグロー放電を発生させ、それによって
生じたジュール熱により、焼結を進行させるものである。加圧・通電加熱焼結法は、他の
焼結手段に比べて低温かつ短時間で緻密な焼結体を得ることができる。通常は、セラミッ
クスや金属間化合物等の各種難焼結材料の緻密化が、比較的低温度、低圧力、かつ短時間
で可能であり、傾斜機能材料、複合材料等の焼結に応用されている。しかし、これまでの
技術では、目的とする多孔質体を工業的に歩留まり良く作製することは困難であるととも
に、多孔質体の気孔径を大きくすることを目的として、例えば１００μｍ以上の粒径が大
きなセラミックス粉末に対して、特に、難焼結性セラミックスの場合には、完全なバイン
ダレス化したセラミックス製多孔質体を作製することはできない。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００８】
【特許文献１】特開２００３－１７１１８５号公報
【特許文献２】特開２００４－３５２５１３号公報
【特許文献３】特開平７－３０７１５９号公報
【特許文献４】特許第３７３５７１２号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００９】
　ところで、上述したように、粒径の大きなセラミックス粉末、特に、難焼結性セラミッ
クスの場合、焼結助剤としてガラス等の焼結助剤成分を含有することから、多孔質体とし
て高純度を維持することが不可能であり、さらに、この焼結助剤成分は、一般的に耐薬品
性に乏しいため、強酸、強アルカリ環境下では結合部から腐食し、多孔質体の強度低下や
原料粉末粒子の脱落などを発生させてしまうという問題があった。また、焼結温度保持前
に原料粉末粒子の変位を停止する加圧・通電加熱法では、気孔率と気孔径を同時に制御し
ようとした場合、変位停止のタイミングである焼結に伴う変位の開始点の判断が困難であ
り、加圧保持時間が粒子間のネック形成に大きく影響を与えるため工業的見地から安定し
た製品を作り出すことに困難さを有しているという問題があった。
【００１０】
　これまでのセラミックス多孔質体は、多孔質体の強度を維持させるために、高温で軟化
するガラス質の焼結助剤を多量に添加する必要があったため、多孔質体を製造する段階に
おいて、焼結助剤が過度に溶解して気孔が目詰まりすることに起因して、生成する気孔径
／率を均一に制御することが困難であるという問題があった。また、焼結助剤成分は、原
料粉末と異なるために、特に極めて高い清浄度が不可欠な分野などにおいては、気体への
焼結助剤成分の飛散や混入を完全に防止することは不可能であるという問題があった。さ
らに、この焼結助剤による影響を避けるために、焼結助剤を低減させた場合には、焼結体
の強度が脆弱となるために、焼結後における切断・研削などの加工工程や、その後の製品
として使用中において多孔質体から原料粉末粒子が容易に離脱することにより、コンタミ
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ネーション（汚染もしくは混交）を誘発してしまうという問題があった。これらの諸問題
により、これまでの製造技術ではセラミックス製多孔質体の用途が大きく制限されてしま
い、大きな問題となっていた。
【００１１】
　本発明の第１の課題は、このような上記従来技術に鑑みてなされたものであり、その第
１の課題は、難焼結材料である高純度セラミックス粒子を焼結助剤無添加で、つまり多孔
質体として高純度を保持したまま結合し、気孔率と気孔径を同時に制御した多孔質体の製
造方法を提供することにある。
　また、本発明の第２の課題は、上記従来技術の問題点を解消し、セラミックス原料粉末
の種類や粒径やサイズに依存せずに、焼結助剤を用いないバインダレス化、特に、焼結助
剤を一切用いない完全なバインダレス化を図ると共に、加圧・通電加熱焼結法を用いる際
の冶具類に対して、上下スペーサの設置やダイスのクリアランスなどに関して大幅な改良
を施すことにより、加工時や使用時において粒子の離脱のない連続気孔を有した多孔質体
を歩留り良く多数枚製造できる簡便な多孔質体の製造方法を提供することにある。
【課題を解決するための手段】
【００１２】
　本発明者らは、このような上記従来技術に鑑み、難焼結材料である高純度セラミックス
粒子を焼結助剤無添加で、つまり多孔質体として高純度を保持したまま結合し、気孔率と
気孔径を同時に制御した多孔質体を製造するために、鋭意研究した結果、原料粉末粒子と
して、純度９９．５％のセラミックス粒子を用い、かつ平均粒径が１０μｍ～５０μｍで
ありかつ平均粒径の０．５倍粒径以下の粒子と平均粒径の２．５倍粒径以上の粒子を除い
た残りの粒子が９５重量％以上である原料粉末粒子を用いることにより焼結工程において
、焼結温度を保持する際に原料の変位を停止する操作をすることなく高純度多孔質体を製
造し得ることを見いだし、その結果、高純度多孔質体を製造できることを知見し、本発明
に至ったものである。
【００１３】
　すなわち、本発明の第１の態様は、焼結型で多孔質体を製造する方法であって、純度９
９．５％以上のセラミックス粒子であって、それらの平均粒径が１０μｍ～５０μｍであ
り、かつ平均粒径の０．５倍粒径以下の粒子と平均粒径の２．５倍以上の粒子を除いた残
りの粒子が、９５重量％以上であるセラミックス粒子を原料粉末として設置するステップ
と、加圧通電加熱焼結法、又は加圧焼結法で前記原料粉末を焼結するステップと、を備え
、前記加圧通電加熱焼結法、又は前記加圧焼結法は、真空中又は不活性ガス雰囲気中にあ
って、加圧される場合の加圧力を１０ＭＰａから６０ＭＰａとし、１２００℃以上の所定
の焼結温度まで昇温速度３０℃／ｍｉｎから４５℃／ｍｉｎで昇温させ、前記焼結型にお
ける前記多孔質体の変位が停止してからの保持時間を２時間以内として行うことで、結合
材として焼結助剤成分を含まない高純度多孔質体を製造することを特徴とする多孔質体の
製造方法を提供するものである。
【００１４】
　また、本発明の第２の態様として、前記焼結型は、ダイス、上部パンチャ、及び下部パ
ンチャからなり、前記焼結型には、前記上部パンチャの前記ダイスより突き出した上部突
き出し部と前記下部パンチャの前記ダイスより突き出した下部突き出し部とに対して、上
部スペーサ及び下部スペーサがそれぞれ設置されており、前記焼結型を用いる際、前記上
部スペーサ及び前記下部スペーサの厚さが、目的とする相対密度に応じて決定されること
を特徴とする多孔質体の製造方法を提供するものである。
　さらに、焼結前における前記上部突き出し部の突き出し量と前記下部突き出し部の突き
出し量が同一であり、かつその量が０．５～１５ｍｍであることが好ましい。
【００１５】
　また、前記焼結型を用いる際、前記ダイスと前記上部パンチャ及び前記下部パンチャと
の間には０．１μｍ～５００μｍのクリアランスが確保されていることが好ましい。
　また、１枚の多孔質体の厚さのバラツキが、５％以下であることが好ましい。
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【００１６】
　また、前記焼結型の中に０．５から５ｍｍの厚さを有したセパレータが設置されること
で、１回の焼結により２枚以上の多孔質体が得られ、それらの相対密度のバラつきが５％
以内の範囲であることが好ましい。
【００１７】
　また、前記焼結するステップは、前記多孔質体の目的とする相対密度が５０％未満の場
合には無加圧で、５０％以上の場合には加圧されて行われることが好ましい。
【００１８】
　また、前記セラミックス粒子を設置するステップの前に、前記ダイスの内壁、前記上部
パンチャの内壁、及び前記下部パンチャの内壁のぞれぞれに対して、予め離型用シートを
設置するステップ、又は予め離型性スプレーを塗布するステップを備えることが好ましい
。
【００１９】
　また、前記セラミックス粒子は、炭化珪素、アルミナ、ジルコニアのいずれか１つであ
ることが好ましい。
　また、前記セラミックス粒子は、アルミナ粒子であり、前記焼結するステップは、真空
中において、加圧力を６０ＭＰａとし、室温から１４３０℃まで、４０℃／ｍｉｎの速度
で昇温させ、１４３０℃で１時間保持し、その後除荷して５００℃まで自然冷却すること
が好ましい。
【発明の効果】
【００２０】
　本発明の第１の態様によれば、生成気孔径は２～２５μｍ、気孔率は１０～５０％とフ
ィリング等に好適な特性な特性を持つ多孔質体の製造方法を提供することができる。本発
明によって製造された多孔質体によれば、実質上ガラス成分を含まないため、高温、もし
くは強酸、強アルカリ環境下でも、腐食劣化の懸念を少なくすることができる。つまり、
本発明の第１の態様によれば、このように腐食劣化の懸念が少ない多孔質体を容易に製造
することができる。
【００２１】
　また、本発明の第２の態様によれば、セラミックス原料粉末の種類や粒径やサイズに依
存せずに、焼結助剤を用いないバインダレス化、特に、焼結助剤を一切用いない完全なバ
インダレス化を図るとともに、加圧・通電加熱焼結法を用いる際の冶具類に対して上下ス
ペーサの設置やダイスのクリアランスなどに関して大幅な改良を施すことにより、加工時
や使用時において粒子の離脱のない連続気孔を有した多孔質体を歩留り良く多数枚製造す
ることができる。
【００２２】
　また、本発明の第２の態様によれば、原料粉末に多量のバインダを添加して粒子同士を
強固に接合する従来技術の多孔質体の通気孔の不連続性や粒径やサイズや分布の不均一性
に起因する種々の問題や、バインダ成分の遊離や原料粉末粒子の離脱などの種々の問題を
解消することができ、加圧・通電加熱焼結法を用い、原料粉末粒子の接点を局所加熱する
ことにより、粒子間のネッキングを高効率に行うことで、焼結助剤を用いないバインダレ
ス化、特に、焼結助剤を一切用いない完全なバインダレス化をなし得た多孔質体を作製で
きたことにより、焼結助剤の添加に伴う原料入手や作業に要する費用の低減ならびに、焼
結助剤の使用環境中への離脱を防止できる。
　また、本発明第２の態様によれば、原料粉末の粒子間における結合力が極めて強固であ
るため、完全なバインターレス化を行なった多孔質体であるにも係わらず、原料粉末粒子
の離脱がない多孔質体の製造が実現できる。
【００２３】
　また、本発明の第２の態様によれば、加圧・通電加熱焼結時に用いる焼結型の上下パン
チャ部に対して、焼結に伴う変位を物理的に完全に停止させるスペーサを設置し、同一の
焼結体厚さの中で焼結体の粒子間のネッキングを集中的に促進させるため、極めて歩留り
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の高く、高強度な多孔質体の製造を可能としている。
　また、本発明の第２の態様において、焼結型の中に焼結体同士を分離して良好な離型性
を有することを目的とするセパレータを設置することにより、２枚以上の多孔質体を歩留
り良く製造することを可能としている。
【図面の簡単な説明】
【００２４】
【図１】本発明に係る多孔質体の製造方法に用いられる加圧・通電加熱処理用焼結型の一
実施形態の概略を示す模式的断面図である。
【図２】本発明に係る多孔質体の製造方法に用いられる加圧・通電加熱処理用焼結型の他
の実施形態の概略を示す模式的断面図である。
【発明を実施するための形態】
【００２５】
　以下に、本発明に係る多孔質体の製造方法を詳細に説明する。
　まず、本発明の第１の態様に係る多孔質体の製造方法によって製造された多孔質体につ
いて説明する。
【００２６】
　まず、本発明の前提となる技術である加圧・通電加熱焼結について説明する。
　本発明において用いることのできる加圧・通電加熱焼結は、基本的に、パルス的に印加
される電圧により焼結粒子間にミクロ的なプラズマ現象を発生させ、自己発熱効果により
焼結を効率的に促進させる手法であり、ダイスとパンチャを装置の所定位置にセットし、
上下スペーサを介して加圧後に加熱または通電を開始し、焼結の進行に伴って焼結体が収
縮することにより変位が進行し、最高温度に到達してそこで保持されるまで、あるいは冷
却時においても常に一定の加圧力を負荷する。このため、従来の加圧・通電加熱焼結では
、必要以上の過度の変位が焼結体に対して発生するために、粒子間のネックが過剰に成長
して、多孔質体における通気孔の埋没や変形、不完全な連続通気孔が誘発されることが指
摘されていた。
　本発明の前提となる本出願人の一人に係る特許文献１の発明は、この点を鑑み改良なさ
れたものであり、焼結温度の保持時において変位を生じさせないように、焼結の進行によ
り生じる変位の発生直後に昇温を止めると共に、加圧力を一定にして、変位がそれ以上に
進まないようにする。これにより無機質多孔質体で、構成粒子の接点のみの接合が初めて
可能となるとしている。さらに、変位が開始された直後１０分以内に原料の変位を停止す
ることが好ましく、特に、変位が開始された直後に変位を停止させることが好ましいとし
ているが、焼結に伴う開始点の判断が困難であり、気孔率と気孔径を同時に制御しようと
した場合保持時間が多孔質体組織に大きく影響するため工業的見地から安定した製品を作
り出すことに困難さを有していた。
【００２７】
　このような装置的制御の困難さを補い、気孔率と気孔径を同時に制御しうるためには粒
子間のネック生成を均一化するのと、ネック成長を均一化するのとが必須となる。この両
者に影響しうるパラメータは、原料粉末粒子の焼結性であり、焼結助剤の存在と原料粉末
粒子径である。焼結助剤を添加した場合、その分布が不均一であれば、言及するまでもな
く、部分的焼結が加速され、通気孔の閉塞の他、焼結助剤成分による通気孔埋没が生じや
すく、焼結助剤が均一に分布している場合では、焼結が均一に進行するが故に、焼結制御
のための変位制御が不可欠となる。また、焼結助剤成分が原料粉末粒子にコーティングさ
れている場合も同様であり、焼結性が向上するが故に、変位制御が必要となる。
【００２８】
　本発明の第１の態様に係る多孔質体の製造方法によって製造された多孔質体では、構成
要件として、焼結駆動力を向上させる焼結助剤を添加させないこと、および、結合体を構
成するセラミックス粒子の純度が９９．５％以上であること、ならびに、結合体を構成す
るセラミックス粒子の平均粒径が１０μｍから５０μｍであり、かつ平均粒径の０．５倍
粒径以下の粒子と平均粒径の２．５倍粒径以上の粒子を除いた残りの粒子を、９５重量％
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以上とすることで、焼結前の粒子充填性が均等化され、焼結時に粒子間のネック生成とネ
ック成長の均一化が図れ、結果として、局所的な過剰焼結が抑制され、気孔率と気孔径を
併せて制御することが可能となる。特に、平均粒径の０．５倍粒径以下の原料粉末粒子の
量を３％以下にすることが好ましい。
【００２９】
　ここで、本発明の第１の態様で用いられる原料粉末としては、焼結助剤を添加すること
なく焼結でき、純度、平均粒径、粒度分布などが本発明の限定範囲を満足するセラミック
ス系原料粉末であれば、どのようなものでも良いが、その中でも、酸化物セラミックス系
原料粉末であるのが好ましい。なお、本発明の限定範囲を満足する酸化物セラミックス系
原料粉末であれば、全ての材種を対象とすることができる。ここで、セラミックス系原料
粉末としては、エンジニアセラミックスの中では熱分解の少ない窒化珪素以外のものが好
ましい。ところで、窒化珪素などのような非酸化物系セラミックスの場合には、そのほと
んどが、難焼結性であり、原料粒子径の微細化もしくは焼結助剤の添加無くしては、実効
的に焼結不可能であるものが多く、本発明において限定される平均粒径の範囲および焼結
助剤の無添加を満たさず、本発明の範囲外となるものが多いので、本発明の対象とするセ
ラミックス粒子は、必要に応じて、窒化珪素以外のエンジニアセラミックス粒子や、酸化
物セラミックス粒子を代表例として説明する。
【００３０】
　本発明において、原料粉末として用いられるセラミックス粒子の純度を９９．５％以上
に限定する理由は、耐食性環境下での寿命を考慮したからであり、９９．５％未満では、
高温腐食環境下では含有する不純物成分により本来持つ耐食性が発揮されにくいからであ
る。
　また、セラミックス粒子の平均粒径を１０μｍ～５０μｍに限定する理由は、原料平均
粒子径が１０μｍ未満の場合、加圧通電加熱焼結法によらず、一般的な加圧焼結法でも焼
結可能となるが、焼結性が優れるが故に組織制御が困難であり、気孔径および気孔率共に
バラツキが大きくなり、固液分離用フィルタや除塵用もしくは液中の微粒子除去用等の濾
過、フィルタリング用途として不適となるからである。また、原料粒子径が３μm以下と
なれば、無加圧の常圧焼結でも、多孔質体製造は可能となるが、生成気孔径が小さく、ま
た、焼結性に富むが故に、気孔率の制御が困難となり、上記同様の用途としては不適とな
る。
　一方、原料平均粒子径が５０μｍ超の場合、粒子充填性の均一性が劣り、気孔径／率の
制御が困難であり焼結性が劣るため通電加熱焼結に於いても多孔質体として充分な強度発
現が困難であるからである。
【００３１】
　さらに、平均粒径の０．５倍粒径以下の粒子と平均粒径の２．５倍粒径以上の粒子を除
いた残りの粒子を、９５重量％以上に限定する理由は、粒度分布がブロードで９５重量％
未満となる場合には、平均粒径が１０μｍから５０μｍで酸化物セラミックスであっても
、焼結前の初期充填が不均一となり、焼結時に局所的に粒子間ネックが過剰に成長し気孔
の埋没、閉塞が発生し生成する気孔径が小さく気孔率も小さくなるからである。
【００３２】
　また、本発明に用いられるセラミックス粒子は、球状を含み、アスペクト比が１以上１
．２以下のセラミックス粒子であるのが好ましい。
　ここで、セラミックス粒子の形状を、球状を含み、アスペクト比が１以上１．２以下と
するのが好ましい理由は、構成粒子の充填均一性の向上のためであり、アスペクト比が１
．２超の場合、生成気孔径の制御が困難となるからである（扁平粒子増による生成気孔径
の不均一化）からである。
【００３３】
　また、本発明によって製造された多孔質体を構成するセラミックス粒子間の空隙として
生成される通気孔の平均気孔径は、２μｍ～２５μｍであるのが好ましく、また、通気孔
の気孔率は、１０％～５０％であるのが好ましい。
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　ここで、セラミックス粒子の粒子間の通気孔の平均気孔径を、２μｍ～２５μｍの範囲
とするのが好ましい理由は、フィルタリングにおいて好適な気孔径範囲内であり、通気孔
の平均気孔径が２μｍ未満の場合、通気性に乏しくフィルタリング用途に於いて好ましく
ないからであり、通気孔の平均気孔径が２５μｍ超の場合、気孔率と併せた制御が著しく
困難となるからである。
　また、セラミックス粒子の粒子間の通気孔の気孔率を、１０％～５０％の範囲とするの
が好ましい理由は、フィルタリング等の通気を重視したからであり、通気孔の気孔率が１
０％未満の場合、通気性が著しく低下しフィルタリング用途として不適となるからであり
、通気孔の気孔率が５０％超の場合、多孔質体の強度的に低下し好ましくないからである
。
【００３４】
　また、本発明によって製造された多孔質体は、加圧通電加熱焼結、もしくは加圧焼結で
焼結されたものであるのが好ましい。
　なお、本発明の第１の態様の多孔質体の製造方法も含め、多孔質体の製造方法について
は、本発明の第２の態様の多孔質体の製造方法と共に後述する。
　本発明の第１の態様に係る多孔質体の製造方法によれば、原料粉末セラミックス粒子お
よび多孔質体には、実質的に焼結助剤成分を含まないため、強酸、強アルカリ環境下での
固液分離用フィルターや除塵用もしくは液中の微粒子除去用等の濾過、フィルタリング用
途並びに触媒単体としても好適なセラミックス系多孔質体を製造することが可能である。
【００３５】
　次に、本発明の第２の態様によって製造された多孔質体及び第２の態様に係る多孔質体
の製造方法を添付の図面に示す好適実施形態に基づいて以下に詳細に説明する。
　まず、本発明の第２の態様に係る多孔質体の製造方法について説明する。
　図１は、本発明に係る多孔質体の製造方法に用いられる加圧・通電加熱処理用焼結型の
一実施形態の概略を示す模式的断面図である。
　以下では、図１に示す加圧・通電加熱処理用焼結型を用いて、１枚の多孔質体を製造す
る場合について説明する。
【００３６】
　図１に示す加圧・通電加熱処理用焼結型１０は、本発明の多孔質体を加圧・通電加熱処
理方法によって作製するために、本発明の多孔質体の製造方法を実施する際に用いられ、
矢印１２で示される加圧力および通電加熱のための電力の印加を行う加圧・通電加熱焼結
装置（具体的な構成は図示せず）内に設置されるものであって、原料粉末１４であるセラ
ミックス粒子を充填する冶具類からなり、固定されたダイス１６と、このダイス１６に内
挿され、原料粉末１４を両側から挟みこむ上部パンチャ１８および下部パンチャ２０と、
上部パンチャ１８および下部パンチャ２０の突き出し部において、ダイス１６の上面およ
び底面に設けられ、目的とする多孔質体の密度に応じて、その厚さが調整される上部およ
び下部スペーサ２２および２４と、原料粉末１４と接するダイス１６の内壁に設置される
離型用シート２６ならびに上部パンチャ１８の下面および下部パンチャ２０の上面に設置
される離型用シート２８および２８とを備える。
　なお、この焼結型１０をその内部に設置して、加圧・通電加熱処理方法による多孔質体
の製造を行う加圧・通電加熱焼結装置１２は、この焼結型１０に充填された原料粉末１４
を上部パンチャ１８および下部パンチャ２０を介して加圧力を印加する加圧装置（図示せ
ず）と、この焼結型１０に充填された原料粉末１４に上部パンチャ１８および下部パンチ
ャ２０を介して通電して、原料粉末１４を加熱する通電加熱装置（図示せず）とを備える
。
【００３７】
　図１に示す加圧・通電加熱処理用焼結型１０を用いた本発明の第２の態様に係る多孔質
体の製造方法を説明する。
　まず、図１に示す焼結型１０を構成するために、ダイス１６、上部パンチャ１８および
下部パンチャ２０、上部スペーサ２２および下部スペーサ２４、ならびに離型用シート２



(10) JP 2012-106929 A 2012.6.7

10

20

30

40

50

６、２８および２８を用意する。
　このダイス１６、上下部パンチャ１８および２０、ならびに上下部スペーサ２２および
２４は、グラファィト製であるが、原料粉末１４に対する電流密度を向上させるために、
高温に耐えうる窒化珪素やアルミナなどの絶縁性の材料を単独で使用しても良いし、グラ
ファイトと併用しても良い。また、離型用シート２６、２８および２８は、カーボン製が
好ましいが、離型用シートの代わりに、カーボンや窒化ホウ素などの離型性スプレーを塗
付して、離型層２６、２８および２８を形成しても良い。
【００３８】
　本発明の第２の態様において、多孔質体を製造する際に用いる焼結方法として、加圧・
通電加熱焼結方法を用いると共に、焼結を行う際に使用する焼結型１０の内壁（ダイス１
６の内壁）とパンチャ（上下部パンチャ１８、２０）との間のクリアランスを０．１μｍ
から５００μｍの範囲で確保し、上下部パンチャ１８、２０の突き出し部に対して、多孔
質体の密度に応じた厚さのスペーサ（上下部スペーサ２２、２４）を設置し、目的とする
相対密度（例えば、設定された相対密度に対して、５％以内の密度範囲内）を確保するこ
とができ、製品としての歩留りを大幅に向上できる。
　なお、このクリアランスは、離型用シート２６としてカーボンシートを設置した場合に
おいても、原料粉末１４がそのクリアランス部分から漏れることによる通電ムラおよび焼
結ムラを防止する観点においては、０．１μｍから０．５μｍであるのが好ましい。この
クリアランスを０．１μｍ～０．５μｍに制限する理由は、上下部パンチャ１８および２
０と、ダイス１６との間のクリアランスが広すぎる場合には、原料粉末１４が粉漏れを起
こすことにより通電ムラを生じ、逆に、クリアランスが狭すぎる場合には、離型用シート
２６が破けて離型が困難となる可能性が高いからである。
【００３９】
　さらに、上下部スペーサ２２および２４は、目的とする多孔質体の密度に応じて、その
厚さを任意に変更できるが、上下部パンチャ１８および２０の突き出し量は、０．５ｍｍ
から１５ｍｍのいずれの量でも良いが、その部分での異常放電を防止することを考慮する
と、５ｍｍから１０ｍｍであるのが好ましく、また、異常放電ならびに加圧時におけるダ
イス１６の割れを防止するためには、３ｍｍから８ｍｍにすることが、より好ましい。
　また、上下部スペーサ２２および２４における直径方向のサイズは、上下部パンチャ１
８、２０の突き出し部における異常放電を防止すると共に、焼結時における電流値の増大
を抑制する観点においては、上下部パンチャ１８および２０の外径側に接することなく、
一体物の場合には、直径が上下部パンチャ１８および２０の外形プラス０．５mmからダイ
ス１６の外径サイズであることが好ましい。さらに、設置を容易にするために、上下部ス
ペーサ２２および２４をそれぞれ２分割にすることも好ましい。
　より好ましくは、上下部スペーサ２２および２４の設置による加圧面積が大きくなるこ
とに伴う通電量増加を軽減させるために、加圧時における上下部スペーサ２２および２４
の損傷を防止できる範囲内で、上下部スペーサ２２および２４の直径方向に対する幅を狭
くすることが望まれる。
【００４０】
　次に、前述したダイス１６の内壁に離型用シート２６を設置した後、下部パンチャ２０
を入れ、この後、下部パンチャ２０のパンチャ径と同一サイズの離型用シート２８を設置
し、原料粉末１４を充填する。この際、原料粉末１４の充填度合いを高めるため、バイブ
レータ（図示せず）などを用いて振動を加えても良い。
　次に、原料粉末１４の上に上部パンチャ１８のパンチャ径と同一サイズの離型用シート
２８を設置した後、上部パンチャ１８を設置する。
【００４１】
　次に、加圧・通電加熱焼結装置１２に設置する際に、上下部パンチャ１８および２０が
容易に移動するのを防止するために、ハンドプレス（図示せず）などにより１００ｋｇｆ
／ｃｍ２程度の予備加圧を負荷する。この場合、通電ムラを防止するために、上下パンチ
ャ１８および２０の突き出し量を同一にすることが好ましい。また、それを容易にするた
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めに、上下パンチャ１８および２０の突き出し部に対して、所定の厚さのスペーサ２２
を設置した後に予備加圧を行なうことも好ましい。
【００４２】
　次に、上記により予備加圧を行なったダイス１６を加圧・通電加熱焼結装置１２にセッ
トする。一般的に、セラミックスの原料粉末１４を用いた多孔質体を作製する際において
、焼結温度は１２００℃以上となるため、温度制御はシースタイプの熱電対よりも放射温
度計を用いることが好ましい。
　次に、目的とする密度に相当する多孔質体の厚さを確保するために、上下パンチャ１８
および２０の突き出し部に対して、グラファイト製スペーサ２２および２４を設置する。
このグラファイト製スペーサ２２および２４は、一体物でも２分割のものでもどちらでも
構わないが、その内径は上下部パンチャ１８および２０の外周部と接触することなく、そ
れから０．５ｍｍ以上大きく、その外径はダイス１６の外径と同一であることが好ましい
。
【００４３】
　次に、加圧・通電加熱焼結装置１２により焼結を行なう。焼結を行なう際の雰囲気は、
真空中で行なうが、酸化物系セラミックスの場合のように、真空中において脱酸素による
酸素欠損による着色の可能性がある場合には、ＡｒやＮ２などの不活性ガス雰囲気中で行
なうことが好ましい。また、所定の焼結温度までの昇温速度は。１℃／ｍｉｎから８０℃
／ｍｉｎであるが、設定温度に対するオーバーシュートや作製効率を考慮すると、好まし
くは、３０℃／ｍｉｎから４５℃／ｍｉｎである。また、焼結の際における加圧力は、多
孔質体の相対密度が５０％未満の場合には、無加圧で、５０％以上の場合には、加圧を行
い、その加圧力は１０ＭＰａから６０ＭＰａであることが好ましい。さらに、所定の温度
に到達し、上下部スペーサ２２および２４に接触して変位が停止してから０から２ｈの範
囲で保持時間を設定するが、過焼結による過度の粒子間ネッキングの成長により、多孔質
体の通気性不良を防止するためには、０から１ｈの範囲内であることが望ましい。
【００４４】
　次に、焼結処理後における冷却は、加圧を行なった焼結の際には圧力を約５０％まで下
げた上体で行なうが、焼結体へのダメージを完全に防止するためには、圧力を完全に除去
することが好ましい。
　次に、得られた多孔質体は、焼結に伴う反応により、その表面に離型用シート２６、２
８および２８が付着しているが、平面研削加工、あるいは大気炉を用いて５００から６０
０℃で０．５から１ｈ加熱処理することにより除去することができる。また、酸化物系セ
ラミックスを焼結した際には、真空雰囲気による脱酸素、あるいは、焼結中のカーボンの
拡散により黒く着色することがあるが、大気炉を用いて１０００℃で１ｈの加熱処理を行
なうことにより、黒い着色を完全になくすことができる。
【００４５】
　なお、上述した図１に示す加圧・通電加熱処理用焼結型を用いる例では、１枚の多孔質
体を製造する場合について説明したが、図２に示すように、１枚以上のセパレータを用い
て、２枚以上の多孔質体を製造する場合にも同様な方法で製造することができることはも
ちろんである。
　図２に、１枚のセパレータを用いて、２枚の多孔質体を製造するのに用いられる加圧・
通電加熱処理用焼結型を示す。
【００４６】
　図２に示す焼結型１１の場合には、図１に示す焼結型１０のように、ダイス１６、上部
パンチャ１８および下部パンチャ２０、上部スペーサ２２および下部スペーサ２４、なら
びに離型用シート２６、２８および２８を用意するのに加え、２枚の多孔質体として焼結
される原料粉末１４および１４を分離するセパレータ３２と、原料粉末１４と接するセパ
レータ３２の上下面に設置される離型用シート３４および３４とを用意する。なお、セパ
レータ３２は、上部パンチャ１８のパンチャ径と同一サイズであり、離型用シート３４は
、セパレータ３２の径と同一サイズであり、したがって、離型用シート２８と同一のもの
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を用いることができる。
　この２枚以上の多孔質体を製造する製造方法では、２つの原料粉末１４（焼結体）の間
に、０．５ｍｍから５ｍｍ厚のセパレータ３２を設置することにより、２枚以上の多孔質
体（焼結体）における相対密度のバラツキを５％以内に抑えることが可能である。ここで
、セパレータ３２の厚さが、０．５ｍｍ未満では、加圧時において割れが発生し、圧力ム
ラに伴う焼結ムラや焼結体の形状ムラを引き起こし、５ｍｍ超では、セパレータへの通電
量が増加することにより、原料粉末以外への電力消費が過多となり、効率的な焼結ができ
なくなる。本発明において、よりよく焼結するためには、セパレータ３２は、３ｍｍから
５ｍｍ厚のものがより好ましい。
【００４７】
　次に、図２に示す焼結型１１では、図１に示す焼結型１０と同様に、ダイス１６の内壁
に離型用シート２６を設置し、下部パンチャ２０を入れた後、下部パンチャ２０上に離型
用シート２８を設置し、原料粉末１４を充填する。
　続いて、原料粉末１４の上に離型用シート３４を設置した後、セパレータ３２を設置し
、さらに、セパレータ３２上に離型用シート３４を設置し、原料粉末１４を充填する。
　次に、原料粉末１４の上に離型用シート２８を設置した後、上部パンチャ１８を設置す
る。
　構成された焼結型１１を加圧・通電加熱焼結装置１２に設置し、続いて、同様にして、
焼結装置１２により焼結を行なう。
　こうして、セパレータ３２によって分割された２つの原料粉末１４、１４を同時に焼結
して、２枚の多孔質体を製造することができる。
【００４８】
　本発明の第２の態様に係る多孔質体の製造方法は、基本的に以上のように構成される。
　上述したように、本発明の第１の態様に係る多孔質体の製造方法は、加圧・通電加熱焼
結、もしくは加圧焼結で焼結するものであり、上述した第２の態様に係る多孔質体の製造
方法と同様に行うことができるし、また、従来の加圧焼結方法と同様に行うことができる
。
【００４９】
　次に、本発明の第２の態様に係る多孔質体の製造方法によって製造された多孔質体につ
いて説明する。
　なお、本発明の第２の態様において、原料粉末１４として用途に応じたセラミックス原
料粉末粒子を選定することにより、その粒径が１０μｍ～５０μｍであれば、その種類や
形状などに依存しないで、焼結助剤を一切含まない完全なバインダレス化をなし得たバイ
ンダレス焼結体であり、気孔径が、２μｍ～２５μｍであり、その分布が均一であり、か
つ連続気孔を有する多孔質体を製造することができる。
　ここで、原料粉末１４であるセラミックス粒子としては、本発明の第１の態様において
説明したものと同様なものを用いることができ、アルミナ、ジルコニアなどの酸化物セラ
ミックスの他、炭化珪素、窒化珪素などもあげることができるが、エンジニアセラミック
スの中では熱分解の少ない窒化珪素以外のものが好ましい。
【００５０】
　なお、本発明の第２の態様によって製造された多孔質体において、原料粉末として用い
られるセラミックス粒子の平均粒径は、１０～５０μｍであり、バインダレス焼結体の気
孔径が、２～２５μｍであり、その分布が均一であり、かつバインダレス焼結体の気孔が
連続気孔である。
　この原料粉末粒子の平均粒径を１０～５０μｍに限定する理由は、平均粒径が１０μｍ
未満の場合、生成される気孔径が小さく、通気性に乏しいからであり、第１の態様によっ
て製造された多孔質体と同様な理由があるからである。
【００５１】
　また、本態様によって製造された多孔質体においては、焼結体の相対密度に依存せずに
、５０μｍ以上の砥粒を用いた砥石での平面研削時および使用中において、焼結体を構成
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　その理由は、機械加工により形状を任意に変更できるからである。
　また、本態様よって製造された多孔質体においては、任意に設定した相対密度に対して
、５％以内の密度範囲内であるのが好ましい。
　その理由は、通気性を均一にでき、ムラをなくすことができるからである。
【００５２】
　なお、本態様よって製造された多孔質体において、さらに、原料粉末として用いられる
セラミックス粒子の純度、平均粒径、粒度分布、アスペクト比、通気孔の平均気孔径およ
び気孔率等は、上述の限定範囲を満足するのが好ましいのはもちろんである。
　本発明の多孔質体の製造方法は、基本的に以上のように構成される。
【実施例】
【００５３】
　以下に、本発明の多孔質体の製造方法を実施例に基いて具体的に説明する。
（実施例１～７）
　まず、本発明の第１の態様の多孔質体の製造方法に従って多孔質体を製造した。
　本発明の実施例１～７のアルミナ原料粒子は、いずれも市販の丸み状、球状原料粉末（
昭和電工社製丸み状アルミナＡＳシリーズにＰＶＡを添加し、スプレードライヤ後、大気
中、脱脂工程を経た１３００℃の仮焼粉を用い、乾式篩により所定粒度に調整した分級品
を用いた。
【００５４】
　加圧・通電加熱焼結は、図１に示す焼結型１０を用いて、以下の様に実施した。離型用
カーボンシート２６および２８、２８をそれぞれグラファイト製ダイス１６の内面および
両上下部パンチャ１８および２０の表面に設置して、所定の粒度に分級したアルミナ粒子
を型内に充填した。この際に、充填性向上のために好ましい場合には、振動を加えた。
　その後、１００ｋｇｆ／ｃｍ2程度の仮押し後、加圧・通電加熱焼結装置内にセットし
、加圧通電加熱焼結法により、１２００～１５００℃で、いずれも１０～６０ＭＰａの範
囲内の圧力で加圧した。
【００５５】
　焼結体の評価は、以下の手法により実施した。
　気孔率測定：アルキメデス法により気孔率を算出した。
　気孔径測定：水銀圧入法により細孔分布測定を行い平均気孔径を求めた
　　　　　　　（ｍｉｃｒｏｍｅｔｒｉｃｓ社製ポアサイザ９３１０型）
　アスペクト比：粒子をメタノールに添加後、超音波分散（４２ｋＨｚ）させ、試料板に
滴下し、乾燥後、走査型電子顕微鏡により、アルミナ粒子を１００ヶ観察し、長径／短径
比を求めた。
　実施結果を表1に示す。
【００５６】
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【表１】

【００５７】
　表1において、アルミナ粒子の平均粒径が、本発明の第１の態様の請求範囲外である１
０μｍ未満の場合（比較例１、２）は、加圧通電加熱焼結法に寄らずに焼結は可能である
が、生成する通気孔の平均気孔径は、非常に小さく、かつ気孔率も小さいため、好ましく
ない。平均粒径が本態様の請求範囲内であっても、平均粒径の１／２径以下の粒径が多い
（８．９％および１５％）の比較例３および５は、生成する通気孔の気孔率が小さくなり
すぎるため不適である。平均粒径が、本態様の請求範囲外である５０μｍ超となる比較例
４は、気孔径、気孔率とも大きすぎて不適となる。粒度分布は、本態様の請求範囲内であ
っても、アスペクト比が本態様の請求範囲外となる比較例６は、生成する通気孔の気孔率
は本発明の範囲に入るものの、平均気孔径が小さすぎるため不適となる。
　これらの比較例に対して、本発明の実施例である本発明例１～７は、いずれも生成気孔
径は、２～２５μｍ、気孔率は、１０～５０％の範囲であり、フィルタリング等に好適な
特性を示した。
　なお、原料粒子として、アドマテックス社製アドマファイン、もしくは平均粒径１μｍ
のアルミナ原料粉末（純度９９．５％）によりＡＳシリーズと同様な分級品を用いて焼結
体を作製したが、表１内に示した実施例１～７の特性はＡＳシリーズと同一であった。
【００５８】
　以下に、本発明の第２の態様の多孔質体の製造方法に従って多孔質体を製造した。
（実施例８）
　図１に示す加圧・通電加熱用焼結型１０を用いて、φ５０ｍｍ×６ｍｍ厚の多孔質体を
作製した。
　ここで、本実施例における原料粉末１４は、市販の異形状α系アルミナ粉末で、その平
均粒径は、約２０μｍであった。焼結に用いたダイス１６ならびに上下部パンチャ１８、
２０は、市販のグラファィトである。剥離用カーボンシート２６をグラファイト製ダイス
１６中のダイス内壁に設置し、下部パンチャ２０を入れた後、同径の剥離用カーボンシー
ト２８を設置し、バインダを一切含まない原料粉末１４を３７．５ｇ充填した。その後、
原料粉末１４の充填度を平均化するためにバイブレータによりタッピング処理を行ない、
上部パンチャ１８と同径の剥離用カーボンシート２８を設置し、上部パンチャ１８を入れ
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た。その後、ハンドプレスを用いて予備加圧を負荷した。
　上下部パンチャ１８および２０の突き出し部に対して、４．５ｍｍ厚のグラファィト製
スペーサ２２、２４をそれぞれ設置し、加圧・通電加熱焼結装置１２の所定の位置にセッ
トした。
【００５９】
　焼結の際の温度制御は、放射温度計を用い、その雰囲気は、１０－２Ｔｏｒｒ以下の真
空とした。また、焼結時における加圧力は、６０ＭＰａとし、設定した焼結温度での保持
終了まで維持した。室温から１４３０℃まで４０℃／ｍｉｎの速度で昇温し、１４３０℃
で１ｈの保持を行った。冷却時においては、完全に除荷し、５００℃まで自然冷却を行っ
た後、大気開放し、ダイス１６を取り出し離型した。
　作製した多孔質体の評価に関しては、焼結体のサイズの計測、密度算出、ＪＩＳ　Ｒ１
６０１に準拠した３点曲げ試験、目視による粒子離脱の有無の確認を行なった。その結果
、多孔質体のサイズは、φ５０ｍｍ×６ｍｍ厚で、相対密度７７％で、直径方向に対する
バラツキが５％以内、３点曲げ強度が１９０ＭＰａで、加工ならびに気体通過時における
粒子の離脱がなかった。
【００６０】
（実施例９）
　図１に示す加圧・通電加熱用焼結型１０を用いて、φ５０ｍｍ×６ｍｍ厚の多孔質体を
作製した。
　ここで、本実施例における原料粉末１４は、市販の球状α系アルミナ粉末であること以
外は、全て実施例８と同一であった。
　作製した多孔質体を評価すると、そのサイズはφ５０ｍｍ×６ｍｍ厚で、相対密度７７
％で、直径方向に対するバラツキが５％以内、３点曲げ強度が１９０ＭＰａで、加工なら
びに気体通過時における粒子の離脱がなかった。
【００６１】
（実施例１０）
　図１に示す加圧・通電加熱用焼結型１０を用いて、φ５０ｍｍ×６ｍｍ厚の多孔質体を
作製した。
　ここで、本実施例における原料粉末１４は、市販の球状α系アルミナ粉末で、平均粒径
は、約２００μｍであること以外は、全て実施例８と同一であった。
　作製した多孔質体を評価すると、そのサイズはφ５０ｍｍ×６ｍｍ厚で、相対密度７７
％で、直径方向に対するバラツキが５％以内、３点曲げ強度が１９０ＭＰａで、加工なら
びに気体通過時における粒子の離脱がなかった。
【００６２】
（実施例１１）
　図２に示す加圧・通電加熱用焼結型１１を用いて、φ５０ｍｍ×６ｍｍ厚の多孔質体を
２枚作製した。
　ここで、本実施例における原料粉末１４とダイス１６、パンチャ１８、２０、剥離用カ
ーボンシート２６、２８、２８は、実施例８と同一であった。
　剥離用カーボンシート２６をグラファイト製ダイス１６中のダイス内壁に設置し、下部
パンチャ２０を入れた後、同径のカーボンシート２８を設置し、バインダを一切含まない
原料粉末１４を３７．５ｇ充填した。その後、原料粉末１４の充填度を平均化するために
バイブレーターによりタッピング処理を行ない、下部パンチャ１８と同径のカーボンシー
ト３４を設置し、３ｍｍ厚のグラファィト製セパレータ３２を乗せ、その上に、上部パン
チャ１８と同径のカーボンシート３４を設置し、さらに、原料粉末１４を３７．５ｇ充填
した。その後、上部パンチャ１８と同径のカーボンシート２８を設置し、上部パンチャ１
８を入れ、ハンドプレスを用いて、予備加圧を負荷した。
　上下部パンチャ１８、２０の突き出し部に対して、７．８ｍｍ厚のグラファィト製スペ
ーサ２２、２４をそれぞれ設置し、加圧・通電加熱焼結装置１２の所定の位置にセットし
た。
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【００６３】
　焼結の際の温度制御は、放射温度計を用い、その雰囲気は、１０－２Ｔｏｒｒ以下の真
空とした。また、焼結時における加圧力は、６０ＭＰａとし、設定した焼結温度での保持
終了まで維持した。室温から１４３０℃まで４０℃／ｍｉｎの速度で昇温し、１４３０℃
で１ｈの保持を行った。冷却時においては、完全に除荷し、５００℃まで自然冷却を行っ
た後、大気開放し、ダイス１６を取り出し、離型した。
　作製した多孔質体を評価すると、上下２枚の多孔質体のサイズは、いずれもφ５０ｍｍ
×６ｍｍ厚で、相対密度７７％で、直径方向に対するバラツキが５％以内、３点曲げ強度
が１９０ＭＰａで、加工ならびに気体通過時における粒子の離脱がなく、バラツキが極め
て少ない多孔質体であることがわかった。
【００６４】
（実施例１２）
　図１に示す加圧・通電加熱用焼結型１０を用いて、φ１００ｍｍ×６ｍｍ厚の多孔質体
を作製した。
　ここで、本実施例における原料粉末１４と、ダイス１６、パンチャ１８、２０、剥離用
カーボンシート２６、２８、２８は、実施例８と同一であった。
　剥離用カーボンシート２６をグラファイト製ダイス１６中のダイス内壁に設置し、下部
パンチャ２０を入れた後、下部パンチャ２０と同径のカーボンシート２８を設置し、バイ
ンダを一切含まない原料粉末１４を１５０ｇ充填した。その後、原料粉末１４の充填度を
平均化するためにバイブレータによりタッピング処理を行ない、上部パンチャ２０と同径
のカーボンシート２８を設置した後、上部パンチャ２０を入れ、ハンドプレスを用いて予
備加圧を負荷した。
　上下のパンチャー突き出し部に対して、３．２ｍｍ厚のグラファィト製スペーサーをそ
れぞれ設置し、加圧・通電加熱焼結装置１２の所定の位置にセットした。
【００６５】
　焼結の際の温度制御は、放射温度計を用い、その雰囲気は１０－２Ｔｏｒｒ以下の真空
とした。また、焼結時における加圧力は、４０ＭＰａとし、設定した焼結温度での保持終
了まで維持した。室温から１４４０℃まで４０℃／ｍｉｎの速度で昇温し、１４４０℃で
１ｈの保持を行った。冷却時においては、完全に除荷し、５００℃まで自然冷却を行った
後、大気開放し、ダイス１６を取り出し、離型した。
　作製した多孔質体を評価すると、そのサイズはφ１００ｍｍ×６ｍｍ厚で、相対密度７
７％で、直径方向に対するバラツキが５％以内、３点曲げ強度が１９０ＭＰａで、加工な
らびに気体通過時における粒子の離脱がなかった。
【００６６】
（実施例１３）
　図１に示す加圧・通電加熱用焼結型１０を用いて、φ１００ｍｍ×８ｍｍ厚の多孔質体
を作製した。
　実施例１２に対して、原料粉末の充填量が１９６．７ｇ、グラファイト製上下部スペー
サ２２、２４を４．２ｍｍ厚に変更して、多孔質体の作製を行なった。
　作製した多孔質体を評価すると、そのサイズは、φ１００ｍｍ×８ｍｍ厚で、相対密度
７７％、直径方向に対するバラツキが５％以内、３点曲げ強度が１９０ＭＰａで、加工な
らびに気体通過時における粒子の離脱がなかった。
【００６７】
（実施例１４）
　図１に示す加圧・通電加熱用焼結型１０を用いて、φ１００ｍｍ×１０ｍｍ厚の多孔質
体を作製した。
　実施例１２に対して、原料粉末の充填量が２４６ｇ、グラファイト製上下部スペーサ２
２、２４を５．２ｍｍ厚に変更して、多孔質体の作製を行なった。
　作製した多孔質体を評価すると、そのサイズは、φ１００ｍｍ×１０ｍｍ厚で、相対密
度７７％で、直径方向に対するバラツキが５％以内、３点曲げ強度が１９０ＭＰａで、加
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工ならびに気体通過時における粒子の離脱がなかった。
【００６８】
（比較例７）
　実施例８と同一のバインダーを全く含まない原料粉末１４、ならびに、ダイス１６や上
下部スペーサ２２、２４を含む全ての冶具類からなる図１に示す焼結型１０を用い、焼結
法としてホットプレス装置により、１４３０℃で１ｈ、６０ＭＰａの条件で焼結を行なっ
たところ、得られた多孔質体は、ハンドリングができないほど脆弱であり、実施例８と同
等の多孔質体を得るには至らなかった。
【００６９】
（比較例８）
　グラファイト製の上下部スペーサ２２、２４を用いないこと以外は実施例１１と同様の
焼結型１１を用い、同一の条件で焼結を行なったところ、得られた多孔質体は、いずれも
加工ならびに気体通過時における粒子の離脱はなかったが、上下２枚の焼結多孔質体のサ
イズは、それぞれφ５０ｍｍ×５ｍｍ厚、φ５０ｍｍ×６ｍｍ厚で、相対密度は９０、７
７％で、直径方向に対するバラツキが５％以上、３点曲げ強度が２１０、１８５ＭＰａと
なり、実施例１１と同等のバラツキの少ない多孔質体を得るには至らなかった。
【００７０】
（比較例９）
　実施例８と同一の原料粉末に対して焼結助剤であるＹ２Ｏ３を５％添加したセラミック
ス原料粉末粒子を用い、実施例８と同一のダイス１６や上下部スペーサ２２、２４を含む
全ての冶具類からなる図１に示す焼結型１０を用い、かつ同一の焼結法を用いて、焼結を
行なったところ、作製られた焼結多孔質体は、加工ならびに気体通過時における粒子の離
脱がない状態となったが、焼結多孔質体のサイズは、φ５０ｍｍ×６ｍｍ厚で、相対密度
８７％で、直径方向に対するバラツキが１０％以内、３点曲げ強度が１７５ＭＰａで、実
施例８と同等の通気性に優れた多孔質体を得るには至らなかった。
【００７１】
（比較例１０）
　実施例１０と同一のバインダを全く含まない平均粒径２００μm球状の原料粉末、およ
び、ダイス１６や上下部スペーサ２２、２４を含む全ての冶具類からなる図１に示す焼結
型１０を用い、焼結法としてホットプレス装置により、１４３０℃で１ｈ、６０ＭＰａの
条件で焼結を行なったところ、得られた多孔質体は、ハンドリングができないほど脆弱で
あり、実施例１０と同等の多孔質体を得るには至らなかった。
　以上の結果から、本発明の効果は明らかである。
【産業上の利用可能性】
【００７２】
　以上説明したように、本発明の多孔質体は、実質上ガラス成分を含まないため、高温、
もしくは強酸、強アルカリ環境下でも、腐食劣化の懸念を少なくすることができる。また
、本発明は、このように腐食劣化の懸念が少ない多孔質体を容易に製造することができる
。
　さらに、本発明は、セラミックス原料粉末の種類や粒径サイズに依存せずに、焼結助剤
を用いないバインダーレス化、特に、焼結助剤を一切用いない完全なバインダーレス化を
図るとともに、加圧・通電加熱焼結方法を用いる際の冶具類からなる焼結型に対して上下
部スペーサの設置やダイスのクリアランスなどに関して大幅な改良を施すことにより、加
工時や使用時において粒子の離脱のない連続気孔を有した多孔質体を歩留り良く製造する
ことができ、また、１枚でも、同時に多数枚でも製造することができる。
　従って、本発明は、高温、もしくは強酸、強アルカリ環境下でも、腐食劣化の懸念が少
ない用途の多孔質体として極めて有用であり、また、その品質および機能が全体で均一で
あることが要求される焼結多孔質体などの製造において極めて有用であり、本発明の産業
上の利用可能性は、極めて高い。
【符号の説明】
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【００７３】
１０，１１　加圧・通電加熱処理用焼結型
１２　加圧・通電加熱焼結装置
１４　原料粉末
１６　ダイス
１８，２０　上部、下部パンチャ
２２，２４　上部、下部スペーサ
２６，２８，３４　離型用シート
３２　セパレータ

【図１】 【図２】
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