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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　銀粒子表面にポリエチレングリコール、ポリビニルアルコール、ゼラチン、ポリエチレ
ンオキシド及びポリビニルピロリドンから選択される少なくとも１種の水溶性高分子が吸
着し、Ｓｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ及びＴｅの含有量の合計が当該銀粉に対して７～５０質量ｐ
ｐｍであることを特徴とする銀粉。
【請求項２】
　上記Ｓｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ及びＴｅの存在形態は、銀との化合物であることを特徴とす
る請求項１記載の銀粉。
【請求項３】
　Ｓｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ及びＴｅの含有量の合計が銀に対して７～５００質量ｐｐｍであ
る塩化銀、酸化銀及び硝酸銀からなる群から選択される少なくとも１種を溶解して得た銀
錯体を含む溶液と、ポリエチレングリコール、ポリビニルアルコール、ゼラチン、ポリエ
チレンオキシド及びポリビニルピロリドンから選択される少なくとも１種の水溶性高分子
が添加された還元剤溶液とを混合し、上記銀錯体を還元して銀粉を得ることを特徴とする
銀粉の製造方法。
【請求項４】
　上記銀錯体を含む溶液と上記還元剤溶液とを定量的かつ連続的に混合して銀粉を得るこ
とを特徴とする請求項３記載の銀粉の製造方法。
【請求項５】
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　請求項１又は請求項２記載の銀粉を含有することを特徴とする銀ペースト。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、銀粉及びその製造方法、並びに銀粉を含有する導電性ペーストに関し、より
詳しくは電子機器の配線層、電極等の形成に利用される銀ペーストの主たる成分となる銀
粉に関する。
【背景技術】
【０００２】
　電子機器の配線層や電極等の形成には、樹脂型銀ペーストや焼成型銀ペースト等の銀ペ
ーストが広く使用されている。配線層や電極等の導電膜は、銀ペーストを塗布又は印刷し
た後、加熱硬化あるいは加熱焼成することで形成される。
【０００３】
　例えば、樹脂型銀ペーストは、銀粉、樹脂、硬化剤、溶剤等からなり、この樹脂型銀ペ
ーストを導電体回路パターン又は端子上に印刷した後、１００℃～２００℃で加熱硬化さ
せ導電膜とすることにより、配線層や電極等を形成することができる。また、焼成型銀ペ
ーストは、銀粉、ガラス、溶剤等からなり、この焼結型銀ペーストを導電体回路パターン
又は端子上に印刷した後、６００℃～８００℃に加熱焼成させて導電膜とすることにより
、配線層や電極等を形成することができる。銀ペーストを加熱して形成されたこれらの配
線層や電極等の導電性は、銀粉の焼結性が関係する。
【０００４】
　銀粉は、出発原料に塩化銀、酸化銀又は硝酸銀を用い、この塩化銀、酸化銀又は硝酸銀
を錯化剤により溶解して得た銀錯体を含む銀錯体溶液と還元剤溶液とを混合し、銀錯体を
還元して得られた銀粒子を洗浄、乾燥することによって製造できる。
【０００５】
　銀粉の焼結性は表面エネルギーや粒界に大きく影響されることが知られている。そのた
め、良好な焼結性を得るために、粒子径を小さくして比表面積を大きくしたり、例えば特
許文献１に記載されるように銀粉の結晶子径を１０ｎｍ以下とするといった手法がある。
また、不純物成分の濃度を低減させて焼結性を向上させる手法がある。不純物成分が存在
すると粒子間の銀の拡散が阻害され、結果として焼結反応を阻害する。特に、銀は塩素等
のハロゲン元素と銀塩を生成しやすく、銀粉の焼結性を良好なものとするためには、原料
からのハロゲン元素を十分に除去する必要がある。ハロゲン元素との銀塩は、水への溶解
性を有することから、銀粉の製造時には洗浄によるハロゲン元素の低減が行われている。
しかしながら、ハロゲン元素以外の不純物成分の濃度を徒に低減させることは、製造工程
が煩雑になりコストアップを招くため実用的ではないと言える。
【０００６】
　近年、焼成温度の低温化など厳しい条件下でも、銀粉に対して十分な焼結性を示すこと
が求められている。しかしながら、上記のような状況において、現状の銀粉は、十分に焼
結性が安定しているとはいえない。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００７】
【特許文献１】特開２００５－０４８２３６号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００８】
　本発明は、上記実情に鑑みて提案されたものであり、良好な焼結性を安定して示す銀粉
及びその製造方法、並びにその銀粉を用いた銀ペーストを提供することを目的とする。
【課題を解決するための手段】
【０００９】
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　本発明者らは、上記目的を達成するため、鋭意検討を重ねた結果、銀錯体を還元して銀
粉を製造する過程において、原料中のＳｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ及びＴｅの合計の濃度を一定
濃度以下に抑え、さらに銀粉中のＳｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ及びＴｅの合計の濃度を一定濃度
以下に制御することにより、優れた低温焼結性を安定して示す銀粉が得られることを見出
し、本発明を完成した。
【００１０】
　上述した目的を達成する本発明に係る銀粉は、銀粒子表面にポリエチレングリコール、
ポリビニルアルコール、ゼラチン、ポリエチレンオキシド及びポリビニルピロリドンから
選択される少なくとも１種の水溶性高分子が吸着し、Ｓｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ及びＴｅの含
有量の合計が当該銀粉に対して７～５０質量ｐｐｍであることを特徴とする。
【００１１】
　また、上述した目的を達成する本発明に係る銀粉の製造方法は、Ｓｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ
及びＴｅの含有量の合計が銀に対して７～５００質量ｐｐｍである塩化銀、酸化銀及び硝
酸銀からなる群から選択される少なくとも１種を溶解して得た銀錯体を含む溶液と、ポリ
エチレングリコール、ポリビニルアルコール、ゼラチン、ポリエチレンオキシド及びポリ
ビニルピロリドンから選択される少なくとも１種の水溶性高分子が添加された還元剤溶液
とを混合し、上記銀錯体を還元して銀粉を得ることを特徴とする。
【００１２】
　また、上述した目的を達成する本発明に係る銀ペーストは、上述の銀粉を含有すること
を特徴とする。
【発明の効果】
【００１３】
　本発明では、良好な焼結性を安定して示す銀粉であり、この銀粉を用いた銀ペーストも
焼結性に優れたものにすることができる。また、本発明では、銀ペーストで配線層や電極
等を形成することで、配線層や電極等を安定した優れた導電性を示すものにでき、工業的
価値が極めて大きいものである。
【発明を実施するための形態】
【００１４】
　以下に、本発明を適用した銀粉及びその製造方法、並びに銀ペーストについて詳細に説
明する。なお、本発明は、特に限定がない限り、以下の詳細な説明に限定されるものでは
ない。
【００１５】
　銀粉は、硬化剤、樹脂、溶剤等から構成される樹脂型銀ペーストやガラス、溶剤等から
構成される焼成型銀ペーストに含有されている。銀粉が含有された樹脂型銀ペーストや焼
成型銀ペーストは、配線層や電極等の形成に用いられる。配線層や電極等の導電性は、銀
粉の焼結性が重要となる。
【００１６】
　銀粉の焼結性を阻む不純物としては、塩化ナトリウム、ハロゲン化銀などが知られてい
るが、発明者は微量のＳｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ及びＴｅが焼結性に影響することを見出した
。銀粉中におけるＳｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ及びＴｅの含有量を少なくすることで、銀粉の焼
結性を良好にすることができる。本実施の形態に係る銀粉は、Ｓｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ及び
Ｔｅの含有量の合計が、銀粉に対して２～１００質量ｐｐｍであり、焼結を阻害せず、焼
結に影響を与えない範囲である。
【００１７】
　低温であっても優れた焼結性を有する銀粉を得るためには、Ｓｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ及び
Ｔｅ（以下、これらを特定不純物ともいう。）の含有量の合計が銀粉に対して１００質量
ｐｐｍ以下、好ましくは５０質量ｐｐｍ以下とすることが必要である。
【００１８】
　例えば、Ｔｅは、銀と容易に化合物を形成してテルル化銀となり銀粉中に存在する。一
方、銀粒子の焼結反応は、加熱により銀粒子表面が活性化され、粒子同士の接触点に向か
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って銀が拡散することで発現する。テルル化銀は、本来、銀焼結反応を生じる温度におい
て焼結しないため、特に粒子表面に存在した場合には銀粒子同士が接していても前述のよ
うな焼結反応が大きく阻害される。このような反応は、銀アンチモン化合物、銀ビスマス
化合物、硫化銀、セレン化銀でも生じる。
【００１９】
　しかしながら、特定不純物の含有量が微量、すなわち、特定不純物の含有量の合計が銀
粉にして１００質量ｐｐｍ以下、好ましくは５０質量ｐｐｍ以下になると、銀が接近して
存在するために、その銀が焼結反応を補い反応阻害を抑えることができる。
【００２０】
　ここで、特定不純物の含有量は、焼結性の観点からすると少ないほどよいが、コスト面
で大きな不利となる。特定不純物量を２質量ｐｐｍ未満とした場合には、純度が９９．９
９９８質量％以上の高純度銀粉となるが、高純度銀粉は高コストで大量の供給には不向き
であるばかりでなく、特定不純物量が２質量ｐｐｍ程度の銀粉と焼結性に大きな差はない
。したがって、焼結性と工業的なコストの優位性を両立させるためには、銀粉に含まれる
特定不純物量の下限値を２質量ｐｐｍ、好ましくは５質量ｐｐｍとすることが現実的であ
る。
【００２１】
　以上のような銀粉の製造方法は、特定不純物の含有量の合計が銀に対して２～１０００
質量ｐｐｍである塩化銀、酸化銀及び硝酸銀からなる群から選択される少なくとも１種を
溶解して得た銀錯体を含む溶液と還元剤溶液とを混合し、該銀錯体を還元して銀粉を得る
ものである。
【００２２】
　塩化銀、酸化銀及び硝酸銀は、例えば銅鉱石とスクラップ原料とを溶媒中に溶解させ、
電解法によって銅を取り除いた残渣を精製して得られた塩化銀、または得られた銀を利用
して生成した硝酸銀や酸化銀を用いることができる。Ｓｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ及びＴｅの混
入経路としては、鉱石や精鉱といった鉱物資源だけではなく、近年取引が旺盛な電子部品
のスクラップ原料から混入することがある。これは、電子部品には部品に特性を持たすた
めに、Ｓｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ、Ｔｅという元素が微量から高濃度まで添加させていること
によるものである。
【００２３】
　塩化銀等は、錯形成剤を含む溶媒に溶解することにより銀錯体溶液となるが、特定不純
物元素も溶存態となって共存する。銀錯体溶液を還元すると、これらの特定不純物元素も
還元され、あるいは直接的に銀との化合物を生成し、銀粉の中に一部が取り込まれ、不純
物元素と銀の化合物が焼結反応を阻害することになる。
【００２４】
　ナトリウムやハロゲン等の不純物は、アルカリ水溶液や水による洗浄工程により低減す
ることが可能である。しかしながら、Ｓｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ及びＴｅは、銀と化合物を形
成すると洗浄では除去しにくい形態となりやすいため、洗浄では十分に除去することがで
きない。
【００２５】
　したがって、銀粉に含まれる特定不純物元素の含有量を低減する方法としては、出発原
料に含まれる特定不純物元素の濃度を抑制する方法か、還元時に銀粉に含まれる特定不純
物元素の濃度を低減させる方法がある。しかしながら、還元時に含有量を低減させること
は困難である。そのため、出発原料である、塩化銀、酸化銀又は硝酸銀に含まれる特定不
純物を抑制することが有効であり、Ｓｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ、Ｔｅの濃度の合計が銀にして
２～１０００質量ｐｐｍ、好ましくは２～５００質量ｐｐｍである塩化銀、酸化銀又は硝
酸銀を用いる。銀原料の形態や還元条件により、銀粉に取り込まれる特定不純物量は変化
するが、特定不純物量を上記の範囲とすることで、銀粉に含有される特定不純物量を十分
に抑制することができる。
【００２６】
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　具体的に銀粉の製造方法について説明する。銀粉の製造方法は、特定不純物の含有量が
２～１０００質量ｐｐｍの塩化銀、酸化銀又は硝酸銀を錯形成剤を含む溶媒に溶解し、銀
錯体を含む銀錯体溶液を調製する。錯形成剤としては、特に限定されるものではないが、
塩化銀、酸化銀及び硝酸銀と錯体を形成しやすく且つ不純物として残留する成分が含まれ
ていないアンモニア水を用いることが好ましい。
【００２７】
　次に、銀錯体溶液と混合する還元剤溶液を調製する。還元剤としては、一般的なヒドラ
ジンやホルマリン、アスコルビン酸等を用いることができる。アスコルビン酸は、還元作
用が緩やかであるため、銀粒子中の結晶粒が成長しやすく特に好ましい。反応の均一性や
反応速度を制御するためには、還元剤を純水等で溶解又は希釈して濃度調整した水溶液と
して用いてもよい。
【００２８】
　還元剤溶液には、ポリエチレングリコール、ポリビニルアルコール、ゼラチン、ポリエ
チレンオキシド及びポリビニルピロリドンから選択される少なくとも１種の水溶性高分子
を添加することが好ましい。水溶性高分子を添加することによって、還元により発生した
核や核が成長した銀粒子の凝集を抑え、分散性の良いものとすることができる。なお、過
剰に添加した場合は、銀粒子表面に残留する水溶性高分子の量が多くなり過ぎ、ペースト
化して作製した配線層や電極の導電性が低下してしまう。水溶性高分子の添加量は、水溶
性高分子の種類及び得ようとする銀粉の粒径により適宜決めればよいが、銀錯体溶液中に
含有される銀に対して０．１～２０質量％の範囲とすることが好ましく、１～２０質量％
の範囲とすることがより好ましい。
【００２９】
　水溶性高分子は、銀錯体溶液に混合しておくことも可能であるが、銀錯体溶液と混合す
る前の還元剤溶液に混合しておく方が分散性の良い銀粉が得られるため好ましい。このこ
とは、実験的に確認された結果であるが、還元剤溶液と水溶性高分子を混合しておくこと
で核発生又は核成長の場に水溶性高分子が存在し、生成した核又は銀粒子の表面に迅速に
水溶性高分子が吸着するためと考えられる。
【００３０】
　水溶性高分子を添加した場合には、還元反応時に発泡することがあるため、銀錯体溶液
又は還元剤混合液に消泡剤を添加してもよい。消泡剤は、特に限定されるものではなく、
通常還元時に用いられているものでよい。ただし、還元反応を阻害させないため、消泡剤
の添加量は消泡効果が得られる最小限程度にしておくことが好ましい。
【００３１】
　なお、銀錯体溶液及び還元剤溶液を調製する際に用いる水については、不純物の混入を
防止するため、不純物が除去された水を用いることが好ましく、純水を用いることが特に
好ましい。
【００３２】
　次に、上述したように調製した銀錯体溶液と還元剤溶液とを混合し、銀錯体を還元して
銀粒子を析出させる。この還元反応は、バッチ法でもよく、チューブリアクター法やオー
バーフロー法のような連続還元法を用いて行ってもよい。均一な粒径を有する銀粒子を得
るためには、粒成長時間の制御が容易なチューブリアクター法を用いることが好ましい。
銀錯体溶液と還元剤溶液とを定量的かつ連続的に混合することで、安定的に銀粉を析出さ
せることができる。また、銀粒子の粒径は、銀錯体溶液と還元剤溶液の混合速度や銀錯体
の還元速度で制御することが可能であり、目的とする粒径に容易に制御することができる
。銀粒子は、一次粒子径が０．１μｍ～１．５μｍ程度であり、形成する配線の太さや電
極の厚さによって適宜調整する。
【００３３】
　次に、得られた銀粒子に対して表面処理を行うことが好ましい。この表面処理は、上述
した水溶性高分子が吸着した銀粒子をアルカリ性溶液や水で洗浄する前に行うことが好ま
しい。アルカリ性溶液や水で洗浄すると、銀粒子の表面に吸着した水溶性高分子が容易に
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除去されてしまうため、水溶性高分子が除去された部分で銀粒子の凝集が起こる。このた
め、洗浄した後に表面処理を行うと、凝集した銀粒子の表面に表面処理を行うことになり
、乾燥後の解砕により表面処理ができていない面が現われて、表面処理が不均一になるた
め好ましくない。したがって、洗浄前に表面処理を行うことが好ましい。
【００３４】
　表面処理は、洗浄する前の銀粒子に界面活性剤で表面処理を行うか、より好ましくは界
面活性剤と分散剤で表面処理を行う。表面処理は、カチオン系界面活性剤を用いることが
好ましい。カチオン系界面活性剤は、ｐＨの影響を受けることなく正イオンに電離するた
め、銀粉への吸着性の改善効果が得られる。銀粒子に対して表面処理を行った場合には、
塩化銀、酸化銀又は硝酸銀から得た銀錯体を還元して得た銀粒子の表面に、例えば電離状
態で少なくとも正イオンとなり得るカチオン系界面活性剤が吸着しているか、又は銀粒子
表面に吸着している界面活性剤に更に分散剤が吸着している。
【００３５】
　界面活性剤と分散剤とによって表面処理を行った場合には、銀粒子の表面に界面活性剤
を強固に吸着させることができ、その界面活性剤を介して分散剤を強固に吸着させること
ができる。表面処理が施された銀粉は、界面活性剤と分散剤の効果により銀粉の凝集が抑
制され、有機溶媒を用いた銀ペースト中でも界面活性剤及び分散剤が剥離しにくく凝集が
抑制されて、銀ペースト中において良好な分散性が得られる。
【００３６】
　分散剤としては、例えば脂肪酸、有機金属、ゼラチン等の保護コロイドを用いることが
できるが、不純物混入のおそれや界面活性剤との吸着性を考慮すると、脂肪酸又はその塩
を用いることが好ましい。また、その分散剤としては、脂肪酸又はその塩を界面活性剤で
エマルション化したものを用いることが好ましく、分散剤による表面処理によって銀粒子
の表面に脂肪酸と界面活性剤とを結合させることができ、より一層分散性を向上させるこ
とができる。
【００３７】
　分散剤の添加量は、銀粒子量に対して０．０１～１．００質量％の範囲が好ましい。分
散剤は上述の有機化合物と同様にその種類により銀粒子への吸着量は異なるが、添加量が
０．０１質量％未満になると、銀粒子の凝集抑制や分散剤の吸着性改善の効果が十分に得
られる量が銀粉に吸着されないことがある。一方、分散剤の添加量が１．００質量％を超
えると、銀粒子に吸着される量が多くなり過ぎ、銀ペーストを用いて形成された配線層や
電極等の導電性が十分に得られないことがある。
【００３８】
　界面活性剤としては、特に限定されるものではないが、カチオン系界面活性剤が好まし
い。界面活性剤の添加量としては、銀粒子量に対して０．００２～１．０００質量％の範
囲が好ましい。界面活性剤は、上記範囲の添加量により銀粒子表面に十分な量の界面活性
剤を吸着させることができる。界面活性剤の添加量が０．００２質量％未満になると、銀
粒子の凝集抑制あるいは分散剤の吸着性改善の効果が得られないことがある。一方で、添
加量が１．０００質量％を超えると、吸着量が多くなり過ぎ、銀ペーストを用いて形成さ
れた配線層や電極の導電性が低下する可能性があるため好ましくない。銀粒子に界面活性
剤を吸着させることで、銀ペースト中での分散性を向上させ、銀ペーストを用いて形成さ
れた配線層や電極において良好な導電性が達成される。
【００３９】
　次に、表面処理をした銀粒子を洗浄する。銀粒子は、表面に不純物、過剰の水溶性高分
子が吸着している。したがって、銀ペーストを用いて形成される配線層や電極等の導電性
を十分なものとするためには、得られた銀粒子スラリーを洗浄し、銀粒子に付着した不純
物や過剰に付着した水溶性高分子を除去する必要がある。不純物や水溶性高分子を除去し
ても表面処理層が残るため、銀粒子の凝集抑制と配線層や電極等の高い導電性を両立させ
ることができる。
【００４０】
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　洗浄方法としては、銀粒子スラリーから固液分離した銀粒子を洗浄液に投入し、撹拌機
又は超音波洗浄器を使用して撹拌した後、再び固液分離して銀粒子を回収する方法が一般
的に用いられる。また、表面吸着物を十分に除去するためには、洗浄液に銀粒子を投入し
て撹拌洗浄し、固液分離を行う操作を数回繰り返して行うことが好ましい。
【００４１】
　洗浄液は、銀粒子の表面に吸着されている水溶性高分子や不純物を効率よく除去するた
めに、アルカリ性溶液又は水を用いる。アルカリ性溶液としては、水酸化ナトリウム水溶
液、水酸化カリウム水溶液、水酸化カルシウム水溶液、アンモニア水のいずれか１つ、ま
たはこれらを混合して用いることが好ましい。その他に、無機化合物又は有機化合物から
なるアルカリ性溶液を用いても問題はない。洗浄液に用いる水は、銀粒子に対して有害な
不純物元素を含有していない水が好ましく、特に純水が好ましい。
【００４２】
　アルカリ性溶液の濃度は、０.０１質量％～２０質量％が好ましい。０.０１質量％未満
では、洗浄効果が不十分であり、２０質量％を超える場合では、銀粒子にアルカリ金属塩
が許容以上に残留することがある。したがって、高濃度のアルカリ性溶液を用いた場合は
、洗浄後に十分な純水洗浄を行い、アルカリ金属塩の残留を抑制する必要がある。
【００４３】
　洗浄を行った後は、固液分離して銀粒子を回収する。固液分離に用いられる装置は、通
常用いられるものでよく、例えば遠心機、吸引濾過機、フィルタープレス等を用いること
ができる。
【００４４】
　次に、分離した銀粒子は、乾燥工程において水分を蒸発させて乾燥させる。乾燥方法と
しては、例えば、洗浄及び表面処理の終了後に回収した銀粉をステンレスパッド上に置き
、大気オーブン又は真空乾燥機などの市販の乾燥装置を用いて、４０℃～８０℃の温度で
加熱すればよい。
【００４５】
　次に、乾燥後の銀粒子に対して、弱い解砕を行い、乾燥時に生じた凝集体をほぐす。な
お、解砕は、乾燥後の銀粒子において、凝集体をほぐす必要があれば行うようにしてもよ
い。解砕を行う際には、弱い力で解砕することができる。これは、表面処理により銀粒子
の凝集が抑えられているからである。解砕する際の力は、小さい振動、例えば銀粒子をジ
ャイロシフターにて篩いにかけた際の振動程度でもよい。
【００４６】
　上述した解砕処理後、分級処理を行うことによって所望とする粒度分布を有する銀粉を
得ることができる。分級処理に際して使用する分級装置としては、特に限定されるもので
はなく、気流式分級機、篩い等を用いることができる。
【００４７】
　以上のような銀粉の製造方法では、原料にＳｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ及びＴｅの含有量の合
計が、銀粉に対して２～１０００質量ｐｐｍ、好ましくは２～５００質量ｐｐｍである塩
化銀、酸化銀又は硝酸銀を用いることによって、生成される銀粉に含まれるＳｂ、Ｂｉ、
Ｓ、Ｓｅ及びＴｅの含有量の合計を銀粉に対して２～１００質量ｐｐｍ、更に好ましくは
２～５０質量ｐｐｍとすることができ、特定不純物の含有量が少ない銀粉を製造すること
ができる。得られた銀粉は、特定不純物の含有量が少ないため、良好で安定な焼結性を示
し、焼結温度が低くても同様に良好で安定な焼結性を示すものとなる。
【００４８】
　また、このような特定不純物の含有量が少ない銀粉と、ガラス、溶剤等とを混合するこ
とで銀ペーストを作製することができる。なお、銀ペーストの製造方法は、銀ペーストの
一般的に製造方法と同様である。銀ペーストは、特定不純物の含有量が少ない銀粉を用い
ることによって、銀粉が良好で安定な焼結性を有しているので、導電性が良好な配線層や
電極等を形成することができる。
【実施例】
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【００４９】
　以下に、本発明の具体的な実施例について説明する。ただし、本発明は、以下の実施例
に何ら限定されるものではない。
【００５０】
　［実施例１］
　実施例１では、３７℃の温浴中で液温３６℃に保持した２５質量％アンモニア水４０Ｌ
に、塩化銀２９００ｇ（住友金属鉱山株式会社製、純度９９.８質量％　Ｓｂ、Ｂｉ、Ｓ
、Ｓｅ、Ｔｅの濃度の合計は銀に対して１５質量ｐｐｍ）を撹拌しながら投入して銀錯体
溶液を作製し、得られた銀錯体溶液を温浴中で３６℃に保持した。
【００５１】
　一方、還元剤のアスコルビン酸１１００ｇ（関東化学株式会社製、試薬）を、３６℃の
純水１４Ｌに溶解して還元剤溶液を作製した。
【００５２】
　次に、水溶性高分子であるポリビニルアルコール１００ｇ（株式会社クラレ製、ＰＶＡ
２０５）を３６℃の純水５５０ｍｌに溶解した後、還元剤溶液に混合した。
【００５３】
　作製した銀錯体溶液と還元剤溶液とを、ポンプ（兵神装備株式会社製）を使用し、銀錯
体溶液２．７Ｌ／ｍｉｎ、還元剤溶液０．９Ｌ／ｍｉｎで混合管内に送液して、銀錯体を
還元した。なお、混合管には内径２５ｍｍ及び長さ７２５ｍｍの塩ビ製パイプを使用した
。銀錯体の還元により得られた銀粒子を含むスラリーは撹拌しながら受槽に入れた。
【００５４】
　その後、還元により得られた銀粒子スラリーへ、分散剤としてステアリン酸エマルジョ
ン１９ｇ（中京油脂株式会社製、セロゾール９２０）を投入し、６０分間撹拌して表面処
理を行った。表面処理後、銀粒子スラリーをフィルタープレスを使用して濾過し、銀粒子
を固液分離した。
【００５５】
　引き続き、回収した銀粒子が乾燥する前に、銀粒子を４０℃に保持した０．２質量％の
水酸化ナトリウム（ＮａＯＨ）水溶液２３Ｌ中に投入し、１５分間撹拌して洗浄した後、
フィルタープレスで濾過し、銀粒子を回収した。
【００５６】
　次に、回収した銀粒子を、４０℃に保持した２３Ｌの純水中に投入し、撹拌及び濾過し
た後、銀粒子をステンレスパッドに移し、真空乾燥機にて６０℃で１０時間乾燥した。続
いて、乾燥した銀粒子を、５Ｌの高速攪拌機（日本コークス工業株式会社製、ＦＭ５Ｃ）
を用いて、解砕を行った。解砕処理後、銀粒子を気流式分級機（日本鉱業株式会社製、Ｅ
Ｊ－３）を用い、分級点７μｍとして粗大粒子を除去し、銀粒子を得た。得られた銀粉に
ついて、Ｓｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ、Ｔｅの濃度を分析したところ、これらすべての濃度の合
計は銀粉に対して７質量ｐｐｍであった。
【００５７】
　また、ステンレス製の小皿に得られた銀粉９．２ｇと、エポキシ樹脂（三菱化学株式会
社製ＪＥＲ８１９）とターピネオールとの重量比が１：７のビヒクル０．８ｇを秤量し、
金属性のヘラを用いて混合した後に、自公転型混練機（株式会社シンキー製ＡＲＥ－２５
０型）を用いて２０００ｒｐｍ（遠心力として４２０Ｇ）で５分間混練し、均一な銀ペー
ストを作製した。さらに、アルミナ基盤上にスクリーン印刷機（ミナミ株式会社製ＭＯＤ
ＥＬ－２３００）を用いて銀ペーストで配線を印刷し、配線が印刷されたアルミナ基盤を
大気中２００℃で６０分間の熱処理を施した。
【００５８】
　そして、熱処理を施した銀ペーストで印刷された配線の体積抵抗率を抵抗率計（三菱化
学アリナテック製　ロレスタＧＰ）を用いて測定した。その結果、銀ペーストの体積抵抗
率は７．２μΩ・ｃｍであり、そのペーストは優れた導電性を有することがわかった。こ
れにより、銀ペーストに含有させた銀粉の焼結性が良好であることがわかる。
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　［実施例２］
　実施例２では、塩化銀の純度が９９.７質量％で、Ｓｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ、Ｔｅの濃度
の合計が銀に対して１８０質量ｐｐｍである以外は、実施例１と同様にして銀粉を製造し
た。得られた銀粉について、Ｓｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ、Ｔｅの濃度の合計が銀粉に対して１
２質量ｐｐｍであった。
【００６０】
　実施例２の銀粉を用いて実施例１と同様に銀ペーストを作製して評価した結果、銀ペー
ストの体積抵抗率は７．５μΩ・ｃｍであり、その銀ペーストは優れた導電性を有するこ
とがわかった。これにより、銀ペーストに含有させた銀粉の焼結性が良好であることがわ
かる。
【００６１】
　［参考例］
　参考例では、塩化銀の純度が９９.７質量％で、Ｓｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ、Ｔｅの濃度の
合計が銀に対して５９０質量ｐｐｍである以外は、実施例１と同様にして銀粉を製造した
。得られた銀粉について、Ｓｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ、Ｔｅの濃度の合計が銀粉に対して７７
質量ｐｐｍであった。
【００６２】
　参考例の銀粉を用いて実施例１と同様に銀ペーストを作製して評価した結果、銀ペース
トの体積抵抗率は１２．１μΩ・ｃｍであり、その銀ペーストは導電性を有することがわ
かった。これにより、銀ペースに含有させた銀粉の焼結性が良好であることがわかる。し
かしながら、参考例では、原料の塩化銀に含まれるＳｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ、Ｔｅの濃度の
合計及び銀粉に含まれるＳｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ、Ｔｅの濃度の合計が実施例１及び実施例
２によりも多いため、実施例１及び２と比較すると導電性が劣ることがわかった。
【００６３】
　［比較例１］
　比較例１では、塩化銀の純度が９９.５質量％で、Ｓｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ、Ｔｅの濃度
の合計が１６００質量ｐｐｍである以外は、実施例１と同様にして銀粉を製造した。得ら
れた銀粉について、Ｓｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ、Ｔｅの濃度の合計が２３０ｐｐｍであった。
【００６４】
　比較例１の銀粉を用いて実施例１と同様に評価した結果、銀ペーストの体積抵抗率は７
５．３μΩ・ｃｍであり、Ｓｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ、Ｔｅの濃度の合計が１００質量ｐｐｍ
のサンプル１～３と比べて銀ペーストの導電性は劣ることが分かった。
【００６５】
　以上より、Ｓｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ、Ｔｅの濃度が銀に対して２～１０００質量ｐｐｍで
ある原料を用いることで、得られた銀粉ではＳｂ、Ｂｉ、Ｓ、Ｓｅ、Ｔｅの濃度が銀粉全
体に対して２～１００質量ｐｐｍと少なくなり、良好で安定な焼結性を有する銀粉を得る
ことができ、この銀粉を含む銀ペーストを用いることで優れた導電性を有する配線を形成
できることがわかる。
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