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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
少なくとも有機溶媒、無機粒子および分散剤を含有する無機粒子の分散液の製造方法であ
って、前記無機粒子が硫酸バリウムであり、ビーズミルのベッセルに、平均粒子径０．０
１ｍｍ以上０．１ｍｍ以下のビーズを、ベッセル容積の２０容積％以上８５容積％以下充
填し、前記ビーズがジルコニアビーズであり、該ジルコニアビーズの結晶構造において正
方晶系の量比が９０％以上１００％以下であり、ビーズミルのローターの回転周速が８ｍ
／ｓ以上１５ｍ／ｓ以下、分散処理時の分散液の温度が１０℃以上４０℃以下である条件
で、無機粒子の量に対して０．１重量％以上の分散剤と、有機溶媒とを含有する分散媒中
で、平均１次粒子径が１ｎｍ以上２０ｎｍ以下の無機粒子を分散する無機粒子の分散液の
製造方法。
【請求項２】
分散剤の量が無機粒子の量に対して１５重量％以下である請求項１記載の無機粒子の分散
液の製造方法。
【請求項３】
ビーズミルのベッセルに、平均粒子径０．０３ｍｍ以上０．０５ｍｍ以下のビーズを、ベ
ッセル容積の５０容積％以上７５容積％以下充填する請求項１または２記載の無機粒子の
分散液の製造方法。
【請求項４】
請求項１～３のいずれか記載の無機粒子の分散液の製造方法から得られる分散液と樹脂を
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混ぜるペースト組成物の製造方法。
【請求項５】
請求項４記載のペースト組成物の製造方法から得られるペースト組成物を硬化する樹脂組
成物の製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、有機溶媒中に無機粒子を分散させた分散液の製造方法、および樹脂中に無機
粒子を分散させた樹脂組成物の製造方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　無機粒子を有機溶媒中へ分散させた分散液は、樹脂と混ぜ合わせることによりペースト
を形成することができ、そのペーストは印刷用ペースト、潤滑剤、化粧品、接着剤、離型
材、または、ディスプレイや実装基板の構成材料などに幅広く活用されている。無機粒子
を樹脂中に分散させる目的は、熱機械特性や電磁特性、光学特性など、樹脂のみでは得る
ことができない優れた特性を付与することや、一般に高価な樹脂の混合比を減らし生産コ
ストを抑えることなどがある。近年、材料の表面平滑性や透明性を向上させるため、また
は、半導体用材料など微小材料に対応するため、分散させる無機粒子の粒子径をナノメー
トルサイズに微小化する試みが各技術分野で進められている。なかでも、光配線技術では
、光導波路材料の線膨張率や屈折率変動を抑えるために、無機粒子を樹脂中に分散させる
技術が検討されている。
【０００３】
　無機粒子を樹脂中に分散させるには、まず、有機溶媒中へ無機粒子を良好に分散させた
分散液を製造する必要がある。市販されている、平均粒子径がナノメートルオーダーであ
る無機粒子は、個々の粒子（１次粒子）を適度に凝集させ、平均粒子径が数十μｍの粉体
状の粒子（２次粒子）として提供されている場合が多い。したがって、平均粒子径が２０
ｎｍ以下の無機粒子の分散液を製造するためには、有機溶媒中で、これら２次粒子の凝集
を解し、1次粒子が安定に分散した分散液を製造する必要がある。しかしながら、無機粒
子の粒子径がより微小になると、凝集した無機粒子にせん断応力を加えるための機構が粒
子サイズに追随できなくなることから、無機粒子を分散媒中で均一分散させることが非常
に困難となる。また、粒子重量に対する表面積の割合が高くなるため、分散が進行すると
分散液の粘度が増加し、分散をさらに進めることが難しくなる。
【０００４】
　他方、無機粒子を１次粒子へと分散させる方法として、ホモジナイザーやビーズミル、
超音波分散機などの分散機を用いる方法が知られている。特に、無機粒子を平均粒子径２
０ｎｍ以下の微小粒子へと分散するには、微小ビーズの摩擦によるせん断応力により分散
を促進するビーズミルによる分散が優れている。
【０００５】
　例えば、粒子径７０ｎｍ以下のシリカ粒子を有機溶媒中へ、ビーズミルを用いて分散さ
せるものがある（特許文献１参照）。しかしながら、特許文献１に記載された方法は、シ
リカ粒子という極性が高く有機溶媒への分散が比較的容易な無機粒子についての方法であ
り、他の無機粒子に対しては有効でない。さらに、分散が容易なシリカ粒子においても、
分散媒に使用する有機溶媒はアルコール系に限定され、ビーズミルでの分散後、遠心分離
機を用いて、粒子径を小さくしている。アルミナなどのシリカ粒子よりも極性が低い粒子
に関する分散例が示されているが、シリカ粒子以外については具体的な粒子径分布が示さ
れておらず、１次粒子径までの分散は難しいと考えられる。
【０００６】
　また、ビーズミルによりナノメートルオーダーの炭素粒子の分散を行う方法も提案され
ている（特許文献２参照）。しかしながら、特許文献２に記載された方法では、分散媒と
しては極性が高い水を用いており、一般的な有機溶媒よりも分散が容易である。したがっ
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て、一般的な有機溶媒に対しては、特許文献２に記載された方法は有効でない。
【０００７】
　これら従来の分散方法は、無機粒子の種類、大きさや分散媒の種類によって分散の度合
いが左右されることが多く、なかでも硫酸バリウム粒子の分散に適用した場合、安定した
分散性を実現することは非常に困難であった。
【特許文献１】特開２００４－３４６２８８号公報（６頁、実施例）
【特許文献２】特開２００５－１９８３号公報（特許請求の範囲）
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【０００８】
　これまでの分散方法では、２０ｎｍ以下の平均１次粒子径を有する無機粒子を有機溶媒
中で１次粒子までに均一に分散することができなかった。本発明では、無機粒子の１次粒
子までの分散を容易にかつ確実に実現できる分散条件を見出し、２０ｎｍ以下の平均粒子
径を有する無機粒子が均一に分散された、分散液の製造方法を提供する。また当該無機粒
子の分散液を用いたペースト組成物および熱機械特性や光学特性の優れた樹脂組成物の製
造方法を提供する。
【課題を解決するための手段】
【０００９】
すなわち本発明は、少なくとも有機溶媒、無機粒子および分散剤を含有する無機粒子の分
散液の製造方法であって、前記無機粒子が硫酸バリウムであり、ビーズミルのベッセルに
、平均粒子径０．０１ｍｍ以上０．１ｍｍ以下のビーズを、ベッセル容積の２０容積％以
上８５容積％以下充填し、前記ビーズがジルコニアビーズであり、該ジルコニアビーズの
結晶構造において正方晶系の量比が９０％以上１００％以下であり、ビーズミルの回転周
速が８ｍ／ｓ以上１５ｍ／ｓ以下、分散処理時の分散液の温度が１０℃以上４０℃以下で
ある条件で、無機粒子の量に対して０．１重量％以上の分散剤と、有機溶媒とを含有する
分散媒中で、平均１次粒子径が１ｎｍ以上２０ｎｍ以下の無機粒子を分散する無機粒子の
分散液の製造方法である。また、当該製造方法によって得られる無機粒子の分散液を用い
たペースト組成物および樹脂組成物の製造方法である。
【発明の効果】
【００１０】
　本発明の製造方法によれば、無機粒子が平均粒子径２０ｎｍ以下で均一に分散された分
散液を提供することができる。また本発明の製造方法から得られた無機粒子分散液を用い
た樹脂組成物においても、樹脂の種類に大きく依存することなく、無機粒子が均一に分散
されている。したがって、熱機械特性や光学特性に優れた樹脂組成物を提供することがで
きる。
【発明を実施するための最良の形態】
【００１１】
　本発明では、平均１次粒子径が１ｎｍ以上２０ｎｍ以下である無機粒子の２次粒子を、
ビーズミルを用いて１次粒子までに分散させる。平均１次粒子径が１ｎｍ以上の場合、微
小ビーズによるせん断応力が有効に無機粒子に加えられる。また、平均１次粒子径が２０
ｎｍ以下の場合、微小ビーズによる比較的小さなせん断応力であっても、無機粒子の１次
粒子までの分散が可能となる。
【００１２】
　本発明におけるビーズミルとしては、例えば、寿工業（株）製の“ウルトラアペックス
ミル”（商品名）やアシザワ・ファインテック（株）製の“スターミル”（商品名）など
が挙げられる。ビーズミルにおいて、無機粒子の分散が行われるベッセルと呼ばれる部位
は、外壁を形成する円筒形のステーターと、ステーターの中心で回転するローターによっ
て形成される。そして、無機粒子と有機溶媒とを混合した分散液を、ステーターとロータ
ーとの間を送液させる。ローターからは放射状に複数のブレードが突出している。ベッセ
ル内に分散メディアであるビーズを充填し、ローターを回転させることにより、ブレード
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によりビーズが攪拌され、それに伴い、ビーズが分散液中の無機粒子にせん断応力を与え
、無機粒子が微小粒子に分散される。一度ベッセル内を通過した分散液を循環させ、繰り
返しベッセル内へと送液することで、分散液中の無機粒子の平均粒子径を徐々に小さくす
る。
【００１３】
　分散液に含まれる無機粒子は１次粒子あるいは凝集体として存在するものであるが、本
発明においては分散液中に存在するときの無機粒子の平均粒子径は、分散液中で幾つかの
無機粒子の１次粒子が凝集した状態のものを体積基準で分布にしたときのメジアン径（５
０％粒子径）である。分散液中での無機粒子の平均粒子径を測定する方法としては、レー
ザーによる静的光散乱方式や動的光散乱方式が挙げられるが、平均粒子径２０ｎｍ以下の
粒子径を高精度で評価する場合は、動的光散乱方式を用いる方が好ましい。この方式によ
る粒子径測定装置として、例えば、日機装（株）製の“ナノトラック”ＵＰＡ－ＥＸ１５
０（商品名）が挙げられる。
【００１４】
　動的光散乱方式では粒子のブラウン運動に伴う、散乱光強度の自己相関関数が得られる
。そして自己相関関数の減衰特性から粒子の拡散定数および粒子径が算出される。拡散定
数から粒子径を算出する際に、分散媒の粘度と屈折率を用いる。こうして得られた分散液
中の粒子径は広がりを持った分布を示す。本発明の平均粒子径は、体積の重みを乗じた体
積基準の粒子径分布のメジアン径とする。
【００１５】
　平均１次粒子径が２０ｎｍ以下である無機粒子の２次粒子を、１次粒子にして分散する
には、ビーズミルで使用するビーズの平均粒子径を０．１ｍｍ以下とすることが必要であ
る。ビーズの平均粒子径が０．１ｍｍ以下である場合、ビーズの間を分散液が通過する際
に、無機粒子がビーズと接触する頻度が高く、十分な分散効果が得られる。さらに高い分
散効果を得るためには、ビーズの平均粒子径は０．０５ｍｍ以下であることが好ましい。
一方、ビーズの平均粒子径は０．０１ｍｍ以上であることが必要である。ビーズの平均粒
子径が０．０１ｍｍ以上である場合、個々のビーズの持つ運動量が大きく、平均１次粒子
径が２０ｎｍ以下の無機粒子の２次粒子を分散するのに十分なせん断応力が得られる。そ
の結果、十分な分散効果が得られる。さらに強いせん断応力を与えるためには、ビーズの
平均粒子径は０．０３ｍｍ以上であることが好ましい。
【００１６】
　ビーズの平均粒子径は数平均粒子径であり、評価方法としては、例えば以下のような方
法を挙げることができる。ガラスなどの透明板の上にビーズを載せ、光学顕微鏡にて透明
板の下側から光を当てた透過光像を観察し、ビーズの粒子径を評価する。任意の１００個
のビーズを観察し、それぞれのビーズに対して求めた粒子径の数平均値をビーズの平均粒
子径とすることができる。ビーズの粒子径は、ビーズの観察像に対し各種の画像処理ソフ
トを用いた球形近似を行うことで求めることができる。具体的には、顕微鏡の接眼レンズ
部の代わりに取り付けたＣＣＤカメラによるデジタル画像をコンピューター上で画像処理
することにより行う。このようなＣＣＤカメラとしては（株）フローベル製のＡＤＰ－２
４０Ｍがあり、このような画像処理ができるソフトとしては（株）フローベル製のＦｌｖ
Ｆｓなどがある。
【００１７】
　分散メディアであるビーズとしては、セラミックやガラス、金属などのビーズが使用で
きる。例えば、ソーダガラス、石英、チタニア、窒化ケイ素、炭化ケイ素、アルミナ、ジ
ルコニア、ケイ酸ジルコニウム、スチール、ステンレスなどが挙げられる。特に、耐クラ
ック性や耐摩耗性に優れるジルコニアビーズが好適に使用できる。ジルコニアは、ＺｒＯ

２を母結晶とするもので、ＺｒＯ２単体だけでなく、これにＣａＯ、ＭｇＯ、Ｙ２Ｏ３、
その他希土類酸化物などがドープされたものも含む。クラックや摩耗が少ないビーズを使
用すると、分散処理時にビーズ小片がビーズ表面から削りとられて分散液中に混入するこ
とを低減することができるので、分散液と樹脂を混合した樹脂組成物の光透過性が良好に
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なる。
【００１８】
　ジルコニアビーズの結晶構造には、単斜晶系、正方晶系、立方晶系の３種がある。正方
晶系や立方晶系は応力誘起相変態効果により材料に与えられた応力を緩和する性質を有す
るため、正方晶系や立方晶系の量比が高いと、ジルコニアの靭性が向上し、クラックの発
生を抑制する効果が高まる。一方、立方晶系の量比が高くなると硬度が低くなり摩耗しや
すくなる。したがって、本発明においては、正方晶系の量比が９０％以上１００％以下で
あると、耐クラック性および耐摩耗がより向上するので好ましい。なお、ジルコニアは高
温下では正方晶系や立方晶系になっているが、冷却時には単斜晶系に相変態するので、体
積収縮によるクラックが発生しやすい。そこで、イットリアを少量添加することにより、
常温でも正方晶系や立方晶系を安定に保持し、クラックの発生を抑制したものがある（安
定化ジルコニア）。正方晶系の量比が９０％以上１００％以下であるジルコニアビーズと
しては、“Ｐｌａｓｍａ　Ｂｅａｄｓ”（商品名）（高周波熱錬（株）製）が挙げられる
。
【００１９】
　ジルコニアビーズの結晶構造の解析方法としては、Ｘ線回折法が挙げられる。各晶系の
量比は、以下に示す関係式より算出できる。
【００２０】
【数１】

【００２１】
　ここで、Ｘｍ、Ｘｔｅｔ、Ｘｃｕｂは、それぞれ単斜晶系、正方晶系、立方晶系の量比
を示す。Ｉｍ、Ｉｔｅｔ，Ｉｃｕｂはそれぞれ単斜晶系、正方晶系、立方晶系の各指数に
おけるＸ線回折ピークの積分強度を示す。Ｉ（ｃｕｂ、ｔｅｔ）（１１１）は正方晶系お
よび／または立方晶系の指数（１１１）におけるＸ線回折ピークの積分強度を示す。
【００２２】
　ビーズミルのベッセル内のビーズ充填量は、ベッセル容積の２０容積％以上８５容積％
以下であることが必要である。ビーズの充填量が２０容積％以上である場合、近接するビ
ーズの間隙が狭いため分散液中の無機粒子がビーズに接触する頻度が高く、分散が短時間
で効率よく進行する。さらに効果を高めるために、ビーズの充填量は５０容積％以上であ
ることが好ましい。一方、ビーズの充填量が８５容積％以下である場合、近接するビーズ
の間に十分な間隙が存在するため、分散液がベッセル内を詰まることなくスムーズに送液
することができる。また、ビーズの充填量が８５容積％以下である場合、ビーズ同士、あ
るいはビーズとベッセルのステーターやローターとの摩擦により発生する熱量が少ないた
め、分散剤などの分散液を構成する材料が変質しにくい。また、遠心力によりビーズをフ
ィルタリングする方式のビーズミルにおいて、ビーズの充填量が多くなると、フィルタリ
ング機能が十分に働かず、ベッセルから回収した分散液中にビーズが混入する可能性が大
きくなるが、ビーズの充填量が８５容積％以下である場合は、ビーズの混入がないか、あ
るいは非常に小さくて済む。さらに効果を奏するために、ビーズの充填量は７５容積％以
下であることが好ましい。
【００２３】
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　ビーズミルのローターの回転周速は８ｍ／ｓ以上１５ｍ／ｓ以下であることが必要であ
る。本発明における回転周速とは、ローターから突出しているブレードの先端が回転する
ときの速度である。回転周速が８ｍ／ｓ以上である場合、無機粒子を平均粒子径２０ｎｍ
以下に分散するのに十分なせん断応力が得られる。その結果、十分な分散効果が得られる
。また、回転周速が８ｍ／ｓ以上である場合、ビーズを遠心力によりフィルタリングする
方式のビーズミルにおいて、回収した分散液中にビーズが混入しない。一方、回転周速が
１５ｍ／ｓ以下である場合、ビーズ同士、あるいはビーズとベッセルのステーターやロー
ターとの摩擦による発熱量は少ないため、分散液が変質しにくい。
【００２４】
　分散処理時の分散液の温度は１０℃以上４０℃以下であることが必要である。ここで、
分散処理時の分散液の温度は、ベッセルから送出された直後の分散液の温度とする。液温
が４０℃以下である場合、分散液中の有機溶媒の揮発量は少なく、分散液中の無機粒子や
分散剤などの組成の濃度変化は少ない。液温が４０℃よりも高いと、分散液組成の濃度変
化が生じ、分散液の分散性が悪くなる場合がある。例えば、分散液の分散性はｐＨにより
影響を受けることがあるが、分散液のｐＨ値は分散液組成の濃度変化により変化する。し
たがって分散液の温度制御は分散液のｐＨ値、また分散液中の無機粒子の分散性を制御す
る重要な条件の１つである。また、分散液中に温度により重合反応を示す材料や、温度に
より変質する材料を含有する場合は、温度変化により分散液が有する特性が変化するため
、分散時の温度制御は必要である。さらに効果を高めるために、分散液の温度は３５℃以
下であることが好ましい。一方、分散処理時の分散液の温度が１０℃よりも低い場合、ベ
ッセルから送出した分散液を回収する容器内に結露が生じ、分散液中に水分が混入し、分
散液の特性を劣化させる可能性があるため、分散処理時の分散液の温度は１０℃以上であ
る。また、分散液の温度が１０℃以上であると、分散液の粘度が低くなるため、ビーズの
運動エネルギーの減損が避けられ、分散効率が高くなる。さらに高い効果を得るためには
、分散液の温度は２０℃以上であることが好ましい。
【００２５】
　分散処理時の分散液の粘度は、１ｍＰ・ｓ以上１００ｍＰ・ｓ以下であることが好まし
い。ここで、分散処理時の分散液の粘度は、ベッセルから送出された分散液をサンプリン
グし、サンプリングから５分後に測定した際の粘度とする。測定温度は２５℃とする。粘
度測定は、例えば、東機産業（株）製の粘度計ＲＥ－１１５Ｌにて行うことができる。ビ
ーズミルのベッセル内のビーズは回転するローターのブレードから運動エネルギーを獲得
し、分散液中の無機粒子と接触することにより、せん断応力を発生する。しかし、分散液
の粘度が高い場合は、ビーズが無機粒子へ達する前に、溶媒中で運動エネルギーが減損し
、無機粒子に十分なせん断応力を与えることができない。分散処理時の分散液の粘度が１
００ｍＰ・ｓ以下である場合は、上記問題を回避することができる。さらに効果を高める
ために、分散処理時の分散液の粘度は、２０ｍＰ・ｓ以下であることが好ましい。一方、
分散液の粘度が１ｍＰ・ｓ以上であれば、製造した分散液と樹脂とを混ぜるペースト組成
物の粘度が低くならず、ペースト組成物を基板上に塗布し膜状の樹脂組成物を製造する場
合、膜厚の厚い膜を形成することができる。
【００２６】
　分散液中の無機粒子の濃度は５重量％以上７０重量％以下であることが好ましい。無機
粒子の濃度が５重量％以上である場合、製造した分散液と樹脂とを混ぜ合わせ、無機粒子
が分散した樹脂組成物を形成する際に、材料中に存在する有機溶媒量が少なくて済むため
、ペースト組成物からの有機溶媒の除去および樹脂組成物の製造を確実に行うことができ
る。また、有機溶媒量が少ないために、数十μｍ以上の厚膜形成も容易に行うことができ
る。一方、無機粒子の濃度が７０重量％以下である場合、分散処理時の分散液の粘度が低
いので、効率よく良好な分散状態が実現できる。
【００２７】
　本発明においては、分散液組成に分散すべき無機粒子と有機溶媒、および分散剤が必須
である。
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【００２８】
　無機粒子としては、Ｓｉ、Ａｌ、Ｍｇ、Ｃａ、Ｓｃ、Ｔｉ、Ｖ、Ｃｒ、Ｍｎ、Ｆｅ、Ｃ
ｏ、Ｎｉ、Ｃｕ、Ｚｎ、Ｇａ、Ｇｅ、Ａｓ、Ｓｅ、Ｒｂ、Ｓｒ、Ｙ、Ｚｒ、Ｎｂ、Ｍｏ、
Ｔｃ、Ｒｕ、Ａｇ、Ｉｎ、Ｓｎ、Ｓｂ、Ｔｅ、Ｃｓ、Ｂａ、Ｈｆ、Ｔａ、Ｗ、Ｒｅ、Ｌａ
、Ｃｅ、Ｐｒ、Ｎｄ、Ｐｍ、Ｓｍ、Ｅｕ、Ｇｄ、Ｔｂ、Ｄｙ、Ｈｏ、Ｅｒ、Ｔｍ、Ｙｂ、
Ｌｕなどの酸化物、硫酸塩、炭酸塩、フッ化物などの単独塩もしくは、ＭｇＡｌ２Ｏ４な
どの複塩が挙げられる。本発明により製造される、無機粒子を分散させた樹脂組成物を光
導波路のコア部の材料に使用する場合は、高屈折率の樹脂（～１．６）と同程度の屈折率
を持つ無機粒子を用いることが好ましい。例えば、硫酸バリウム粒子が挙げられる。
【００２９】
　本発明で用いる有機溶媒としては、Ｎ，Ｎ－ジメチルアセトアミド、Ｎ－メチル－２－
ピロリドン、γ－ブチロラクトン、メチルイソブチルケトン、シクロヘキサノン、プロピ
レングリコールモノメチルエーテルアセテートなどが挙げられる。特に、アミン系のＮ，
Ｎ－ジメチルアセトアミド、Ｎ－メチル－２－ピロリドンが好ましい。
【００３０】
　本発明で用いる分散剤は、ビーズミルにより細かく分散された無機粒子の表面に配位し
、立体障害を生じさせ、無機粒子同士が再び凝集することを阻害する働きをする。分散剤
としては、無機粒子との吸着基が酸性である硫酸エステル系、スルホン酸エステル系、リ
ン酸エステル系、カルボン酸系などの分散剤や、無機粒子との吸着基が塩基性であるアミ
ン系などの分散剤が挙げられる。特に、無機粒子が硫酸バリウム粒子の場合、リン酸エス
テル系の分散剤が好ましい。リン酸エステル系分散剤としては、ビックケミー・ジャパン
（株）製の“Ｄｉｓｐｅｒｂｙｋ－１１１”（商品名）や同社製の“ＢＹＫ－Ｗ９０１０
”などが挙げられる。
【００３１】
　分散剤の量は、無機粒子に対して、０．１重量％以上であることが必要である。分散剤
の量が０．１重量％以上であると、ビーズミルによって分散した無機粒子同士の再凝集が
阻害され、分散が確実に進行する。分散剤は、無機粒子を均一に分散させるには有効な材
料ではあるが、一方で、分散剤が有する官能基と樹脂の官能基が相互作用し、樹脂の硬化
反応時に硬化を阻害したり、分散剤が基板との接着性低下を引き起こしたりすることがあ
り、適切な含有量にする必要がある。また本発明の分散液の製造方法は分散剤の量を少な
くすることができ、好ましくは１５重量％以下とすることによって、樹脂組成物を製造し
たときの特性を低減させることがない。また、分散剤の量が１５重量％以下であると、製
造した分散液と樹脂とを混ぜた樹脂組成物の熱機械特性や光学特性が極めて良好となり好
ましい。
【００３２】
　次に、本発明の分散液の製造方法について詳細に説明する。１次粒子径が２０ｎｍ以下
の粉体状態の無機粒子の２次粒子、分散剤、有機溶媒を所定の分量で混合し、攪拌する。
混合直後は、無機粒子の表面を空気の層が覆っているため、無機粒子と有機溶媒との濡れ
が十分でなく、粘度が増加する場合がある。この場合は、無機粒子と有機溶媒が完全に濡
れるまで、回転羽根などで時間をかけて攪拌するのが好ましい。
【００３３】
　無機粒子、分散剤、有機溶媒を混合、攪拌した後、ビーズミルにて無機粒子の分散処理
を行う。まず、ビーズミルのベッセル内に所定粒子径のビーズを所定量投入し、ローター
を回転させながら、分散液に用いるものと同じ有機溶媒をベッセル内へ送液／循環させビ
ーズ洗浄を行う。洗浄時に有機溶媒の汚れが目立つ場合は、新しい有機溶媒と入れ替え、
有機溶媒の汚れが目立たなくなるまで洗浄を続ける。ビーズ洗浄後、循環させた有機溶媒
を回収し、次いで、上記無機粒子、分散剤、有機溶媒の混合液をベッセル内へ送液／循環
させ分散処理を行う。初めにベッセル内から送出する分散液は、ベッセル内に残留した有
機溶媒により濃度が薄くなっているため、ベッセルの大きさに応じて、ベッセル内から送
出する分散液の濃度が一定になるまで初流を除去する。分散処理は一度に小さいビーズで
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実施してもよく、段階的にビーズの大きさを変えて行ってもよく、特に限定されない。例
えば、粒子径が０．５ｍｍのビーズで無機粒子の平均粒子径が１００ｎｍ程度になるまで
分散を行ってから、次に、微小ビーズでの分散を施してもよい。ここで、平均粒子径が１
００ｎｍ程度になるまでの分散処理を粗分散とよび、その後の２０ｎｍ以下の微小粒子径
への分散処理を本分散とよぶ。粗分散をホモジナイザーで行い、本分散をビーズミルで行
うなど、粗分散と本分散を異なる装置にて行うこともできる。ビーズミルにおいては、サ
ンプルをミル本体へチューブを通して送液する方式のものが多く、粗分散をビーズミルで
行うと、粒子径の大きな粒子が送液チューブ中で目詰まりする場合がある。粗分散をホモ
ジナイザーなど別の装置で行うと、これを避けることができる。
【００３４】
　粗分散をホモジナイザーで行う場合は、例えば、回転刃の先端の周速が１～１０ｍ／ｓ
にて、１時間程度処理する。ホモジナイザー処理中は熱が発生するため、氷欲中で処理す
ることが好ましい。ホモジナイザーとしては、“エクセルオート”（商品名）（（株）日
本精機製作所製）が挙げられる。
【００３５】
　分散処理時の分散液の粘度は無機粒子の分散性や分散処理の効率に影響するので、分散
処理の経過に伴う分散液の粘度変化を把握することが好ましい。例えば、一定時間ごとに
分散液をサンプリングし、粘度測定をすることにより、粘度の経時変化を把握することが
できる。分散処理時に分散液の粘度が上昇した場合は、循環させている分散液中に有機溶
媒や分散剤、ｐＨ調整剤などを適量加えて、粘度を低下させることもできる。
【００３６】
　分散処理時の分散液の温度は、ベッセル外部を冷却する冷却水の温度や流量、分散液の
循環速度により制御できる。分散液の温度上昇は、分散処理時の分散液の粘度が高い場合
に発生しやすい。分散液の温度上昇が大きすぎる場合には、分散液の変質が起きることが
ある。
【００３７】
　ビーズミルのローターの回転周速は一定でもよく、分散処理時に段階的に変更してもよ
い。ローターの回転周速は分散処理時の分散液の温度に影響を与える場合があるので、分
散処理時に回転周速を変更する場合は、分散液の温度上昇が大きくなりすぎないようにす
るのが好ましい。また、ビーズを遠心分離によりフィルタリングする方式のビーズミルの
場合は、ローターを回転する前に送液ポンプを作動し、分散液の循環を開始すると、ベッ
セル内から送出する分散液中にビーズが混入することがあるので、ローターを回転した後
に送液ポンプを作動するようにする。
【００３８】
　分散処理時間は無機粒子や有機溶媒、分散剤などの分散液を構成する材料の種類や組成
比により適宜設定する。例えば、一定時間ごとに分散液をサンプリングし、分散液中での
無機粒子の平均粒子径を測定することは、分散状態の経時変化を把握でき、分散処理の終
了時点を判断することができるので好ましい。分散性が良好な組成の場合は、３０分程度
の分散処理時間で十分であるが、組成によっては、分散処理を２４時間以上行ってもよい
。分散処理時間が長い場合は、有機溶媒などの分散液を構成する材料が揮発することによ
り、分散液の組成比が変化し、分散性が変化する場合があるので、そのような場合は、適
宜必要な成分を添加し、組成を調整する。また、分散液を回収後、超遠心分離機によって
、無機粒子凝集体やビーズの小片などの不純物を取り除くこともできる。
【００３９】
　次に、本発明の無機粒子分散液の製造方法によって得られた分散液と、樹脂とを含有す
るペースト組成物の製造方法について説明する。
【００４０】
　用いられる樹脂としては、特に限定されず、ペースト組成物に求められる特性に応じた
樹脂を使用することができる。具体的にはＰＭＭＡ（ポリメチルメタクリレート）、ポリ
カーボネート、ポリスチレン、ポリエーテルイミド、ポリフェニレンエーテルなどの熱可
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塑性樹脂や、ポリイミド、ポリノルボルネン、エポキシ樹脂、シアネート樹脂、ＢＴ（ビ
スマレイミド・トリアジン）樹脂、ベンゾシクロブテン、ポリシロキサンなどの熱硬化型
樹脂などが挙げられる。また、紫外線硬化型樹脂や、アラミド樹脂なども用いることがで
きる。本発明で得られる無機粒子を分散したペースト組成物を用いて光導波路を作製する
場合は、使用する樹脂の屈折率が無機粒子の屈折率と近い値であると、光導波路の光伝搬
損失が低減し、好ましい。例えば、無機粒子として屈折率が１．６程度の硫酸バリウム粒
子を用いる場合は、大日本インキ化学工業（株）製の“エピクロン”（登録商標）ＨＰ４
０３２Ｄ（商品名）（屈折率：１．６０７）や、ジャパンエポキシレジン（株）製の“エ
ピコート”（登録商標）８２８（商品名）（屈折率：１．５７６）などが好適に使用され
る。
【００４１】
　分散液と樹脂を混合する場合は、樹脂中に分散液を所定量となるまで注入してもよいし
、分散液中に樹脂を所定量となるまで注入してもよい。
【００４２】
　所定量の無機粒子と樹脂を混合して得られたペースト組成物を、さらに均質になるよう
にするために、ボールミルやロールミルを用いることができる。また、混合処理によりペ
ースト組成物中に気泡が混入した場合は、静置する、あるいは攪拌脱泡機を用いるなどし
て、気泡を除去すると、ペースト組成物を用いて製造する樹脂組成物中への気泡の混入を
避けることができる。
【００４３】
　ペースト組成物の粘度を調整するために、さらに有機溶媒を添加したり、加熱や減圧に
より有機溶媒を適量除去してもよい。また、加熱処理や紫外線照射により樹脂の架橋反応
を進行させてもよい。その他、目的に応じて、消泡剤、酸化防止剤、可塑剤、シラン系や
チタン系などのカップリング剤などをペースト組成物中に適宜添加してもよい。
【００４４】
　上記のように製造したペースト組成物を用いて、樹脂中に無機粒子が分散した樹脂組成
物を製造することができる。
【００４５】
　樹脂組成物を製造する方法としては、ペースト組成物を基板上に塗布する、延伸してフ
ィルム状または糸状にする、型に流し込む、などにより成形した後、加熱処理により有機
溶媒を除去し、硬化させる方法が挙げられる。
【００４６】
　有機溶媒を除去するには、オーブンやホットプレートによる加熱乾燥の他、真空乾燥、
赤外線やマイクロ波などの電磁波による加熱などが挙げられる。
【００４７】
　次いで、用いたペースト組成物の樹脂が熱硬化型樹脂や紫外線硬化型樹脂の場合は、有
機溶媒を除去した後に、それぞれ加熱処理または紫外線照射などにより、架橋反応などの
硬化反応を進行させることもできる。加熱処理の温度や時間、あるいは紫外線照射の露光
量は、樹脂のみの硬化条件とは異なる場合があるので、ペースト組成物の組成により適宜
設定することが好ましい。また、製造した樹脂組成物の硬化が不十分な場合は、ペースト
組成物中に、樹脂の硬化を促進させるために、重合開始剤や架橋剤などを適量添加するこ
とも可能である。また、樹脂組成物を製造する際に、１００℃以上の加熱処理を行う場合
は、窒素などの不活性雰囲気下での処理をすることが、樹脂の酸化を抑制するので好まし
い。
【００４８】
　また、上記ペースト組成物または樹脂組成物は印刷用ペースト、潤滑剤、化粧品、接着
剤、離型材、または、ディスプレイや実装基板の構成材料などに幅広く使用することがで
きる。なかでも、上記樹脂組成物は、極めて高い透明性を持ち、寸法や屈折率の温度変動
が極めて小さいので、光導波路や合分波素子などの光配線材料に好ましく使用される。本
発明の製造方法によって得られた樹脂組成物を用いて光導波路を作製する方法の一例を挙
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げて説明する。この場合、光透過性を上げるために、混ぜる無機粒子と樹脂の屈折率が近
い方が好ましい。
【００４９】
　チャネル型と呼ばれる光導波路は、光の通り道である線状のコア部と、その周囲を覆う
コア部よりも屈折率の低いクラッディング層を有しており、本発明の樹脂組成物をコア部
とクラッディング層の両方に用いてもよいし、どちらか一方のみに用いてもよい。また、
コア部とクラッディング層との屈折率差が大きい方が、伝搬光の閉じ込め効果が大きく好
ましい。また、スラブ型と呼ばれる光導波路は、光の通り道である層状のコア部と、その
上下を覆うコア部よりも屈折率の低いオーバークラッディング層とアンダークラッディン
グ層の３層構造であり、チャネル型同様、樹脂組成物をそれぞれの層材料に適用できる。
【００５０】
　光導波路のクラッディング層、コア部の屈折率や厚みは、設計する光導波路により任意
に選択することができる。マルチモード導波路の場合は、コア部とクラッディング層の屈
折率差が大きく、コア部を厚くするのが適している。シングルモードの場合は、コア部と
クラッディング層の屈折率差が小さく、コア部を薄くし、シングルモード伝搬を実現する
。
【００５１】
　チャネル型光導波路を作製する方法は、例えば以下のようなものがある。ガラスやシリ
コンウエハー、ガラスエポキシ基板、プラスチックフィルムなどの基板上に、アンダーク
ラッディング層用材料を塗布し、乾燥し、膜を形成する。さらに、コア部用材料を塗布し
、乾燥し、膜を形成する。次いで、コア部にリアクティブイオンエッチングによりパター
ン形成を行う。コア部用材料に感光性樹脂を用いた場合は、露光、現像を行うフォトリソ
グラフィーによりパターン形成を行うことができる。次に、コア部の上にオーバークラッ
ディング層用材料を塗布し、乾燥し、膜を形成する。
【００５２】
　塗布膜を形成する方法としては特に限定されず、例えば、スピンナー、スクリーン印刷
、ブレードコーター、ダイコーターなどの装置を用いる方法が挙げられる。
【実施例】
【００５３】
　以下、本発明の実施例について説明するが、本発明はこれらによって限定されるもので
はない。また実施例で用いた化合物のうち、略語を使用しているものについて、以下に示
す。
ＤＭＡｃ：Ｎ，Ｎ－ジメチルアセトアミド
ＮＭＰ：Ｎ－メチル－２－ピロリドン
γ－ＢＬ：γ－ブチロラクトン
　無機粒子の分散液、樹脂組成物および光導波路の各特性の測定方法は以下の通りである
。
【００５４】
　＜分散液に含まれる無機粒子の平均粒子径の測定方法＞
　日機装（株）製の粒度分布測定装置ＵＰＡ－１５０を用いて２５℃で測定した。体積基
準の粒子径分布のメジアン径を平均粒子径とした。分散処理を終了した時点から５分後に
測定した。
【００５５】
　＜分散液の粘度の測定方法＞
　東機産業（株）製の粘度計ＲＥ－１１５Ｌを用いて２５℃で測定した。分散処理中の分
散液をサンプリングした時点から５分後に測定した。
【００５６】
　＜ジルコニアビーズの結晶構造解析＞
　ジルコニアビーズの結晶構造は、広角Ｘ線回折法で解析した。（株）リガク製のＸ線発
生装置ＲＵ－２００Ｒ（回転対陰極型）を用い、Ｘ線源はＣｕＫα線を使用した。各晶系
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の量比は、以下に示す関係式より算出した。
【００５７】
【数２】

【００５８】
　ここで、Ｘｍ、Ｘｔｅｔ、Ｘｃｕｂは、それぞれ単斜晶系、正方晶系、立方晶系の量比
を示す。Ｉｍ、Ｉｔｅｔ，Ｉｃｕｂはそれぞれ単斜晶系、正方晶系、立方晶系の各指数に
おけるＸ線回折ピークの積分強度を示す。Ｉ（ｃｕｂ、ｔｅｔ）（１１１）は正方晶系お
よび／または立方晶系の指数（１１１）におけるＸ線回折ピークの積分強度を示す。
【００５９】
　＜樹脂組成物の線膨張率の測定方法＞
　エスアイアイ・ナノテクノロジー（株）製のＴＭＡ測定装置ＴＭＡ／ＳＳ６１００を用
いて、窒素雰囲気中、室温から１２０℃まで昇温し、再び室温まで降温したときのサンプ
ルの変移を測定し、５０℃から７０℃における昇降温の平均の線膨張率を算出した。サン
プルとして、樹脂組成物をガラス基板上に厚さ１００μｍの膜状に形成し、５ｍｍ×５ｍ
ｍにガラス基板ごと切断したものを用い、膜厚方向の変移を５ｇの押し込み荷重にて測定
した。変移測定における昇降温は、サンプルの温度履歴を除去するために、連続して２度
繰り返し、２度目の測定結果を用いた。また、ガラス基板の持つ温度変移を除去するため
、ガラス基板のみの測定結果をサンプルの測定結果から差し引いた。
【００６０】
　＜樹脂および樹脂組成物の屈折率の測定方法＞
　メトリコン社製のプリズムカップラー装置２０１０と専用のＰ－１プリズムを用いて２
５℃で測定した。また、同装置にて、４０℃、６０℃、８０℃および１００℃での屈折率
を測定し、屈折率の温度に対する変化率を算出した。
【００６１】
　＜光導波路の光伝搬損失の測定方法＞
　ＪＰＣＡ規格（ＪＰＣＡ－ＰＥ０２－０５－０１Ｓ－２００４）に準じてカットバック
法で測定した。入射側および出射側の光ファイバーは、コア径が５０μｍで開口数が０．
２８のマルチモードタイプを用いた。測定温度は２３℃で、測定波長は８５０ｎｍで行っ
た。
【００６２】
　実施例１
　硫酸バリウム２次粒子（堺化学工業（株）製、ＢＦ－４０：平均１次粒子径１０ｎｍ）
２５０ｇ、リン酸エステル系分散剤（ビックケミー・ジャパン（株）製、“Ｄｉｓｐｅｒ
ｂｙｋ－１１１”（商品名））３０ｇ、ＤＭＡｃ７２０ｇを混合し、ホモジナイザー“エ
クセルオート”（商品名）（（株）日本精機製作所製）にて、氷浴中、回転刃先端の周速
が５ｍ／ｓで１時間処理し、硫酸バリウムを粗分散した。なお、硫酸バリウムの混合量は
これらの混合液全体の２５重量％であり、分散剤は硫酸バリウムに対して１２重量％であ
り、全混合液重量は１０００ｇである。
【００６３】
　次いで、ホモジナイザーにて処理した上記の混合液を、ビーズミル“ウルトラアペック
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スミル”ＵＡＭ－０１５（商品名）を用いて、分散処理した。ビーズは材質がジルコニア
であり（比重：３．７ｇ／ｃｍ３）、平均粒子径が０．０５ｍｍ、投入量が４００ｇとし
た。ビーズミルのベッセル容積は１７０ｍｌであるので、ビーズの充填量は６４容積％で
ある。また、ビーズミルのローターの周速は１２ｍ／ｓとした。最初にベッセルから送出
された分散液の３００ｇを除去し、残りの７００ｇを循環させた。送液圧力は０．０５Ｍ
Ｐａとした。送液を開始してから１時間後に分散処理を終了し、分散液を回収した（分散
液１）。分散終了時の分散液の温度は３４℃であり、粘度は２．２ｍＰ・ｓだった。また
、分散液中の無機粒子の平均粒子径は１６ｎｍと１次粒子径に近い大きさで分散されてい
た。
【００６４】
　実施例２～３９、比較例１～１９
　硫酸バリウム２次粒子（堺化学工業（株）製、ＢＦ－４０：平均１次粒子径１０ｎｍ）
、リン酸エステル系分散剤（ビックケミー・ジャパン（株）製、“Ｄｉｓｐｅｒｂｙｋ－
１１１”（商品名））、ＤＭＡｃを混合したものを、ビーズミル“ウルトラアペックスミ
ル”ＵＡＭ－０１５（商品名）を用いて、表１～３に示した条件にて、送液開始から１時
間分散処理し、分散液を得た（分散液２～５８）。同表に、分散液中の硫酸バリウム粒子
の平均粒子径の評価結果を示す。ただし、実施例３２、３３および比較例１５では、分散
処理前の混合液にリン酸を１重量％添加してから、分散処理を実施した。
【００６５】
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【００６６】
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【００６７】
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【表３】

【００６８】
　実施例４０
　実施例１で得られた硫酸バリウム粒子の分散液１と液状エポキシ樹脂（大日本インキ化
学工業（株）製、“エピクロン”ＨＰ４０３２Ｄ（商品名）、屈折率：１．６０７）がエ
ポキシ樹脂：硫酸バリウム＝４０：６０（重量比）の量になるようにし、また硬化促進剤
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（２－エチル－４－メチルイミダゾール）をボールミルを用いて混合し、ペースト組成物
を作製した。液状エポキシ樹脂と硬化促進剤の混合比は、重量比で１００：２となるよう
にした。
【００６９】
　上記ペースト組成物をバーコーターを用いて、石英基板上に塗布し、大気中でオーブン
を用いて８０℃で１時間乾燥したのち、硬化のために窒素中１８０℃で１時間加熱し、厚
さ１００μｍの膜を形成した。得られた膜の測定波長８５０ｎｍでの屈折率は１．５８９
であり、屈折率の温度変化率は５１ｐｐｍ／℃であった。また、膜厚方向の線膨張率は１
３０ｐｐｍ／℃であった。
【００７０】
　次に、１００ｍｍ×１００ｍｍの石英基板上に、液状エポキシ樹脂（エポテック社製＃
３１４）をスピンコーターを用いて塗布し、大気中でオーブンを用いて８０℃で１時間乾
燥した後、硬化のために窒素中１５０℃で１時間加熱し、厚さ１０μｍのアンダークラッ
ディング層を形成した。エポキシ樹脂の屈折率を測定したところ１．５０５であった。次
に、得られたペースト組成物をバーコーターを用いて、石英基板上に形成したアンダーク
ラッディング層上に塗布し、大気中でオーブンを用いて８０℃で１時間乾燥したのち、硬
化のために窒素中１８０℃で１時間加熱し、厚さ５０μｍのコア部を形成した。次に、通
常の、フォトレジストによるマスク形成とリアクティブイオンエッチングにより、コア部
を幅５０μｍの形状に形成した。
【００７１】
　さらにこの上にアンダークラッディング層と同じ材料をスピンコーターを用いて塗布し
、８０℃で１時間乾燥した後、硬化のために窒素中１５０℃で１時間加熱し、厚さ１０μ
ｍのオーバークラッディング層を形成し、光導波路を得た。
【００７２】
　この光導波路を、光導波路に垂直な端面を形成するように、ダイシング装置でカットし
た。このようにして基板の両端に上記端面が形成され、光導波路の長さが７ｃｍとなる基
板を得た。一方の端面からのマルチモード光ファイバーによる波長８５０ｎｍ光の導入と
、もう一方の端からのフォトディテクターによる受光を行い、カットバック法により、光
伝搬損失を求めたところ、０．１ｄＢ／ｃｍと小さな値であった。
【００７３】
　実施例４１
　液状エポキシ樹脂を“エピコート”８２８（商品名）（ジャパンエポキシレジン（株）
製、屈折率：１．５７６）に換えた他は実施例４０と同様にしてペースト組成物を作製し
た。また実施例４０と同様にしてペースト組成物から厚さ１００μｍの膜を形成した。測
定波長８５０ｎｍでの屈折率は１．５６８であり、屈折率の温度変化率は４９ｐｐｍ／℃
と小さな値であった。また、膜厚方向の線膨張率は９８ｐｐｍ／℃であった。
【００７４】
　次に、コア部を上記のペースト組成物で形成した他は、実施例４０と同様にして光導波
路を作製し、光伝搬損失を求めたところ、０．１ｄＢ／ｃｍと小さな値であった。
【００７５】
　実施例４２
　実施例１で得られた分散液を使用する換わりに、実施例１２で得られた分散液１２を使
用する他は実施例４０と同様の方法で光導波路を作製した。評価結果を表４に示す。カッ
トバック法により、光伝搬損失を求めたところ、０．１ｄＢ／ｃｍと小さな値であった。
【００７６】
　実施例４３
　実施例１で得られた分散液を使用する換わりに、実施例１７で得られた分散液１７を使
用する他は実施例４０と同様の方法で光導波路を作製した。評価結果を表４に示す。カッ
トバック法により、光伝搬損失を求めたところ、０．２ｄＢ／ｃｍと小さな値であった。
【００７７】



(17) JP 5040471 B2 2012.10.3

10

20

　実施例４４
　実施例１で得られた分散液を使用する換わりに、実施例２４で得られた分散液２４を使
用する他は実施例４０と同様の方法で光導波路を作製した。評価結果を表４に示す。カッ
トバック法により、光伝搬損失を求めたところ、０．１ｄＢ／ｃｍと小さな値であった。
【００７８】
　実施例４５
　実施例１で得られた分散液を使用する換わりに、実施例２５で得られた分散液２５を使
用する他は実施例４０と同様の方法でペースト組成物を製造した。得られたペースト組成
物の粘度は低すぎて、石英基板上に０．５μｍ以上の膜を形成することができなかった。
したがって、屈折率および光伝搬損失の測定を行うことはできなかった。
【００７９】
　実施例４６
　実施例１で得られた分散液を使用する換わりに、実施例３９で得られた分散液３９を使
用する他は実施例４０と同様の方法でペースト組成物を得て、厚さ１００μｍの膜を形成
した。評価結果を表４に示す。得られた膜の測定波長８５０ｎｍでの屈折率は１．５８７
であり、屈折率の温度変化率は７２ｐｐｍ／℃と大きかった。また、膜厚方向の線膨張率
は２２０ｐｐｍ／℃と大きかった。
【００８０】
　比較例２０
　実施例１で得られた分散液を使用する換わりに、比較例１で得られた分散液４０を使用
する他は実施例４０と同様の方法で光導波路を作製した。評価結果を表４に示す。カット
バック法により、光伝搬損失を求めたところ、２．１ｄＢ／ｃｍと大きな値であった。
【００８１】
　比較例２１
　実施例１で得られた分散液を使用する換わりに、比較例９で得られた分散液４８を使用
する他は実施例４０と同様の方法で光導波路を作製した。評価結果を表４に示す。カット
バック法により、光伝搬損失を求めたところ、３．５ｄＢ／ｃｍと大きな値であった。
【００８２】
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【表４】

【００８３】
　実施例４７
　硫酸バリウム２次粒子（堺化学工業（株）製、ＢＦ－４０：平均１次粒子径１０ｎｍ）
２５０ｇ、リン酸エステル系分散剤（ビックケミー・ジャパン（株）製、“Ｄｉｓｐｅｒ
ｂｙｋ－１１１”（商品名））３０ｇ、ＤＭＡｃ７２０ｇを混合し、ホモジナイザー“エ
クセルオート”（商品名）（（株）日本精機製作所製）にて、氷浴中、回転刃先端の周速
が５ｍ／ｓで１時間処理し、硫酸バリウムを粗分散した。なお、硫酸バリウムの混合量は
これらの混合液全体の２５重量％であり、分散剤は硫酸バリウムに対して１２重量％であ
り、全混合液重量は１０００ｇである。
【００８４】
　次いで、ホモジナイザーにて処理した上記の混合液を、ビーズミル“ウルトラアペック
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スミル”ＵＡＭ－０１５（商品名）を用いて、分散処理した。ビーズはジルコニアビーズ
“Ｐｌａｓｍａ　Ｂｅａｄｓ”（商品名）（高周波熱錬（株）製）（比重：３．７ｇ／ｃ
ｍ３、平均粒子径：０．０５ｍｍ）であり、投入量が４００ｇとした。また、ジルコニア
ビーズの結晶構造の量比は、単斜晶系が４％、正方晶系が９６％、立方晶系が０％であっ
た。ビーズミルのベッセル容積は１７０ｍｌであるので、ビーズの充填量は６４容積％で
ある。また、ビーズミルのローターの周速は１２ｍ／ｓとした。最初にベッセルから送出
された分散液の３００ｇを除去し、残りの７００ｇを循環させた。送液圧力は０．０５Ｍ
Ｐａとした。送液を開始してから１時間後に分散処理を終了し、分散液を回収した。分散
終了時の分散液の温度は３３℃であり、粘度は２．３ｍＰ・ｓだった。また、分散液中の
無機粒子の平均粒子径は１５ｎｍと１次粒子径に近い大きさで分散されていた。本分散液
を使用する他は実施例４０と同様の方法で光導波路を作製した。カットバック法により、
光伝搬損失を求めたところ、０．１ｄＢ／ｃｍであった。
【００８５】
　比較例２２
　ビーズがジルコニアビーズ“ＹＴＺボール”（商品名）（（株）ニッカトー製）（比重
：３．７ｇ／ｃｍ３、平均粒子径：０．０５ｍｍ）である他は実施例４７と同様の方法で
分散液を作製した。ジルコニアビーズの結晶構造の量比は、単斜晶系が３％、正方晶系が
８６％、立方晶系が１２％であった。分散終了時の分散液の温度は３６℃であり、粘度は
２．４ｍＰ・ｓだったまた、分散液中の無機粒子の平均粒子径は２０ｎｍと１次粒子径に
近い大きさで分散されていた。本分散液を使用する他は実施例４０と同様の方法で光導波
路を作製した。カットバック法により、光伝搬損失を求めたところ、０．６ｄＢ／ｃｍで
あった。
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