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(57)【要約】
【課題】ハニカム形状のグリーン成形体を焼成する過程
において成形体が変形するのを十分に抑制でき、寸法精
度が高い焼成体を製造可能な方法及びこれに用いる焼成
炉を提供すること。
【解決手段】本発明に係る焼成体の製造方法は、無機化
合物、有機バインダ及び溶媒を含有する混合物を調製す
る原料調製工程と、混合物を成形してグリーン成形体を
得る成形工程と、炉本体１内に酸素濃度１～５体積％の
気体を導入しながら昇温して炭素含有物質が残存した成
形体を得る第１の加熱工程と、第１の加熱工程後、炉本
体１内に酸素濃度１～５体積％の気体を導入することな
く更に昇温して焼成体を得る第２の加熱工程とを備え、
酸素が存在する９００℃の雰囲気下に第１の加熱工程後
の成形体を放置したとき、当該成形体の中心部の温度が
炉本体１内の雰囲気の温度よりも２０℃以上高くなるよ
うに、第１の加熱工程の処理条件を設定する。
【選択図】図２
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　ハニカム形状のグリーン成形体から当該形状の焼成体を製造する方法であって、
　無機化合物、有機バインダ及び溶媒を含有する混合物を調製する原料調製工程と、
　前記混合物を成形して前記グリーン成形体を得る成形工程と、
　前記グリーン成形体が収容された炉内に酸素濃度１～５体積％の気体を導入しながら、
前記炉内の温度を昇温して炭素含有物質が残存した成形体を得る第１の加熱工程と、
　前記第１の加熱工程後、前記炉内に酸素濃度１～５体積％の気体を導入することなく、
前記炉内の温度を更に昇温して焼成体を得る第２の加熱工程と、
を備え、
　酸素が存在する９００℃の雰囲気下に前記第１の加熱工程後の前記成形体を放置したと
き、当該成形体の中心部の温度が炉内の雰囲気の温度よりも２０℃以上高くなるように、
前記第１の加熱工程の処理条件を設定する方法。
【請求項２】
　前記炉内の雰囲気温度が５００～９００℃に到達した時点で、前記炉内への酸素濃度１
～５体積％の気体の導入を停止し、前記炉内の酸素濃度コントロールを終了する、請求項
１に記載の方法。
【請求項３】
　成形体を収容する炉本体と、
　前記炉本体内の雰囲気を加熱する第１の加熱手段と、
　炭素含有物質を含む気体を加熱して当該物質を燃焼させる第２の加熱手段と、
　前記炉本体の気体出口と前記第２の加熱手段とを連通する第１の配管と、
　前記第２の加熱手段と前記炉本体の気体入口とを連通する第２の配管と、
　前記炉本体内の気体に含まれる炭素含有物質の量に応じて前記第１の配管を通じて前記
第２の加熱手段に供給される気体の流量を制御する手段と、
を備える焼成炉。
【請求項４】
　前記炉本体内の気体に含まれる炭素含有物質の量を測定する手段を更に備える、請求項
３に記載の焼成炉。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、焼成体の製造技術に関するものであり、より詳細にはハニカム形状のグリー
ン成形体から当該形状の焼成体を製造するための方法及びこれに用いる焼成炉に関する。
【背景技術】
【０００２】
　従来より、ハニカムフィルタ構造体が、ＤＰＦ（Diesel　particulate　filter）用等
として広く知られている。このハニカムフィルタ構造体は、押出機で製造されるグリーン
成形体の一部の貫通孔の一端側を封口材で封じると共に、残りの貫通孔の他端側を封口材
で封じた後、これを焼成することによって製造される。特許文献１には、セラミック製品
の製造に用いる連続加熱炉が開示されている。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００３】
【特許文献１】特表平９－５０２０１２号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００４】
　ところで、ＤＰＦ用のハニカムフィルタ構造体は一般に剛性を有するケースに収容され
た状態で使用される。ハニカムフィルタ構造体の寸法精度が低いと熱応力等によってハニ
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カムフィルタ構造体に亀裂が入るなどの不具合が生じやすくなる。そのため、グリーン成
形体を焼成する過程において、なるべく変形が生じないことが要求される。
【０００５】
　本発明は、上記課題に鑑みてなされたものであり、ハニカム形状のグリーン成形体を焼
成する過程において成形体が変形するのを十分に抑制でき、寸法精度が高い焼成体を製造
可能な方法及びこれに用いる焼成炉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】
【０００６】
　本発明者らは、ハニカム形状のグリーン成形体の焼成条件について鋭意検討を重ねたと
ころ、焼成炉内を昇温する過程において比較的高温条件（例えば、９００℃）に至るまで
、成形体内に有機物を残存させても好適な焼成体が得られることを実験的に見出し、以下
の本発明を完成させるに至った。
【０００７】
　本発明は、ハニカム形状のグリーン成形体から当該形状の焼成体を製造する方法であっ
て、無機化合物、有機バインダ及び溶媒を含有する混合物を調製する原料調製工程と、混
合物を成形してグリーン成形体を得る成形工程と、グリーン成形体が収容された炉内に酸
素濃度１～５体積％の気体を導入しながら、炉内の温度を昇温して炭素含有物質が残存し
た成形体を得る第１の加熱工程と、第１の加熱工程後、炉内に酸素濃度１～５体積％の気
体を導入することなく、炉内の温度を更に昇温して焼成体を得る第２の加熱工程とを備え
、酸素が存在する９００℃の雰囲気下に第１の加熱工程後の成形体を放置したとき、当該
成形体の中心部の温度が炉内の雰囲気の温度よりも２０℃以上高くなるように、第１の加
熱工程の処理条件を設定する方法を提供する。
【０００８】
　本発明に係る焼成体の製造方法は、所定量の炭素含有物質（有機バインダ又はこれが加
熱されて生成する物質）が残存した成形体を得る第１の加熱工程を備える。第１の加熱工
程において、炉内に空気よりも酸素濃度が低い気体（酸素濃度１～５体積％）を導入する
ことで、有機バインダが早期に燃焼することを防止でき、第２の加熱工程において無機化
合物の焼結が起きる直前まで成形体の形状を保持するのに十分な量の炭素含有物質を残存
させることができる。これにより、グリーン成形体から焼成体を得る過程において成形体
が変形するのを十分に抑制でき、寸法精度が高い焼成体を製造できる。
【０００９】
　上記方法において、炉内の雰囲気温度が５００～９００℃に到達した時点で、炉内への
酸素濃度１～５体積％の気体の導入を停止し、炉内の酸素濃度コントロールを終了するこ
とが好ましい。第１の加熱工程を終了する炉内雰囲気の温度は５００～９００℃の範囲で
設定することができる。第２の加熱工程においては、成形体内に残存する炭素含有物質を
燃焼させるための酸素が存在していればよく、特に炉内の酸素濃度をコントロールしなく
てもよい。
【００１０】
　本発明は、成形体を収容する炉本体と、炉本体内の雰囲気を加熱する第１の加熱手段と
、炭素含有物質を含む気体を加熱して当該物質を燃焼させる第２の加熱手段と、炉本体の
気体出口と第２の加熱手段とを連通する第１の配管と、第２の加熱手段と炉本体の気体入
口とを連通する第２の配管と、炉本体内の気体に含まれる炭素含有物質の量に応じて第１
の配管を通じて第２の加熱手段に供給される気体の流量を制御する手段とを備える焼成炉
を提供する。
【００１１】
　上記焼成炉は、炉本体内の気体を第１の配管及び第２の配管を通じて循環させることが
できる。第１及び第２の配管によって構成される循環路の途中に第２の加熱手段が配設さ
れている。このような循環路を具備することで、第２の加熱手段によって炉本体から排出
される気体に含まれる炭素含有物質が燃焼する。これによって当該気体に含まれる酸素が
消費されて酸素濃度を１～５体積％の範囲にまで低下させることができ、この気体を第２
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の配管を通じて炉本体内に返送できるようになっている。
【００１２】
　上記燃焼炉によれば、第２の加熱手段で得られる空気よりも酸素濃度が低い気体（酸素
濃度１～５体積％）を第２の配管を通じて炉本体内に返送することにより、有機バインダ
が早期に燃焼することを防止でき、無機化合物の焼結が起きる直前まで成形体の形状を保
持するのに十分な量の炭素含有物質を残存させることができる。これにより、グリーン成
形体を焼成する過程において成形体が変形するのを十分に抑制でき、寸法精度が高い焼成
体を製造できる。なお、例えば、第１の配管を通じて第２の加熱手段に供給する気体の流
量を調節することにより、第２の配管を通じて炉本体に返送される気体の酸素濃度を調整
できる。
【００１３】
　上記燃焼炉は、炉本体内の気体に含まれる炭素含有物質の量を測定する手段を更に備え
ることが好ましい。かかる手段を採用することで、グリーン成形体をなす原料の組成を変
更した場合であっても、第２の加熱手段に供給すべき気体の流量を十分的確に把握するこ
とができる。
【発明の効果】
【００１４】
　本発明によれば、ハニカム形状のグリーン成形体を焼成する過程において成形体が変形
するのを十分に抑制でき、寸法精度が高い焼成体を製造できる。
【図面の簡単な説明】
【００１５】
【図１】（ａ）はハニカム構造体用グリーン成形体の一例を示す斜視図、（ｂ）はグリー
ン成形体の部分拡大図である。
【図２】本発明に係る焼成炉の好適な実施形態を示す構成図である。
【図３】炉内の雰囲気温度を９００℃まで昇温後、一定の時間にわたって９００℃に保持
し、その後降温させた場合の成形体の中心部の温度変化を示すグラフである。
【発明を実施するための形態】
【００１６】
　以下、図面を参照しながら、本発明の好適な実施形態について詳細に説明する。
【００１７】
＜グリーン成形体＞
　図１に示すグリーン成形体７０は、原料組成物を押出成形することによって得られたも
のである。図１の（ａ）に示すように、グリーン成形体７０は多数の貫通孔７０ａが略平
行に配置された円柱体である。貫通孔７０ａの断面形状は、図１の（ｂ）に示すように正
方形である。これらの複数の貫通孔７０ａは、グリーン成形体７０において、端面から見
て、正方形配置、すなわち、貫通孔７０ａの中心軸が、正方形の頂点にそれぞれ位置する
ように配置されている。貫通孔７０ａの断面の正方形のサイズは、例えば、一辺０．８～
２．５ｍｍとすることができる。貫通孔７０ａの一端を適宜封孔した後、グリーン成形体
７０を所定の温度で焼成することによってハニカム構造体が製造される。
【００１８】
　グリーン成形体７０の貫通孔７０ａが延びる方向の長さは特に限定されないが、例えば
、４０～３５０ｍｍとすることができる。また、グリーン成形体７０の外径も特に限定さ
れないが、例えば、１００～３２０ｍｍとすることできる。
【００１９】
　グリーン成形体７０をなす原料組成物は特に限定されないが、ＤＰＦ用のハニカム構造
体を製造する場合にあっては、セラミックス原料である無機化合物源粉末、及び、メチル
セルロース等の有機バインダ、及び、必要に応じて添加される添加剤を含む。ハニカム構
造体の高温耐性の観点から、好適なセラミックス材料として、アルミナ、シリカ、ムライ
ト、コーディエライト、ガラス、チタン酸アルミニウム等の酸化物、シリコンカーバイド
、窒化珪素等が挙げられる。なお、チタン酸アルミニウムは、更に、マグネシウム及び／
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又はケイ素を含むことができる。
【００２０】
　例えば、チタン酸アルミニウムのグリーン成形体を製造する場合、無機化合物源粉末は
、αアルミナ粉等のアルミニウム源粉末、及び、アナターゼ型やルチル型のチタニア粉末
等のチタニウム源粉末を含み、必要に応じて、更に、マグネシア粉末やマグネシアスピネ
ル粉末等のマグネシウム源粉末及び／又は、酸化ケイ素粉末やガラスフリット等のケイ素
源粉末を含むことができる。
【００２１】
　有機バインダとしては、メチルセルロース、カルボキシルメチルセルロース、ヒドロキ
シアルキルメチルセルロース、ナトリウムカルボキシルメチルセルロースなどのセルロー
ス類；ポリビニルアルコールなどのアルコール類；リグニンスルホン酸塩が挙げられる。
【００２２】
　添加物としては、例えば、造孔剤、潤滑剤及び可塑剤、分散剤、溶媒が挙げられる。
【００２３】
　造孔剤としては、グラファイト等の炭素材；ポリエチレン、ポリプロピレン、ポリメタ
クリル酸メチル等の樹脂類；でんぷん、ナッツ殻、クルミ殻、コーンなどの植物材料；氷
；及びドライアイス等などが挙げられる。
【００２４】
　潤滑剤及び可塑剤としては、グリセリンなどのアルコール類；カプリル酸、ラウリン酸
、パルミチン酸、アラキジン酸、オレイン酸、ステアリン酸などの高級脂肪酸；ステアリ
ン酸Ａｌなどのステアリン酸金属塩、ポリオキシアルキレンアルキルエーテルなどが挙げ
られる。
【００２５】
　分散剤としては、例えば、硝酸、塩酸、硫酸などの無機酸；シュウ酸、クエン酸、酢酸
、リンゴ酸、乳酸などの有機酸；メタノール、エタノール、プロパノールなどのアルコー
ル類；ポリカルボン酸アンモニウムなどの界面活性剤などが挙げられる。
【００２６】
　溶媒としては、例えば、メタノール、エタノール、ブタノール、プロパノールなどのア
ルコール類；プロピレングリコール、ポリプロピレングリコール、エチレングリコールな
どのグリコール類；及び水などを用いることができる。
【００２７】
　グリーン成形体７０に含まれる有機成分の合計量は、グリーン成形体７０の質量１００
質量部に対して１０～２５質量部であることが好ましく、１５～２０質量部であることが
より好ましい。有機成分の量が１０質量部未満であると、グリーン成形体７０の成形性が
不十分となったり焼成後の気孔率が小さくなりやすい。他方、有機成分の量が２５質量部
を超えると焼成体にクラックが生じやすい。
【００２８】
＜焼成炉＞
　図２を参照しながら、本発明に係る焼成炉の実施形態について説明する。図２に示す焼
成炉１０は、グリーン成形体７０を収容する炉本体１と、炉本体１内のバーナー（第１の
加熱手段）１ａと、炉本体１から排出される気体に含まれる炭素含有物質を燃焼させるア
フターバーナー（第２の加熱手段）２と、炉本体１の気体出口１ｂとアフターバーナー２
とを連通する第１の配管Ｐ１と、アフターバーナー２と炉本体１の気体入口１ｃとを連通
する第２の配管Ｐ２と、第１の配管Ｐ１の途中に配設された流量調整弁５とを備える。
【００２９】
　炉本体１は、炉内雰囲気を１５００℃以上にまで昇温できるものが好ましい。炉本体１
内には、ＬＰＧなどを燃料とするバーナー１ａが設置されており、燃焼熱によって炉内温
度を昇温できるようになっている。温度条件や炉本体１の構造にもよるが、燃料の燃焼に
よって炉内の酸素が消費されることで第１の配管Ｐ１から排出される気体の酸素濃度は４
～１５体積％程度にまで低下する。なお、ここでは炉本体１内にバーナー１ａが設置され
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たガス炉を例示したが、ガス炉の代わりに電気炉を使用してもよい。
【００３０】
　アフターバーナー２は、第１及び第２の配管Ｐ１，Ｐ２からなる循環路の途中に設けら
れている。第１の配管Ｐ１を通じて炉本体１内の気体をアフターバーナー２に供給するこ
とで、この気体中に含まれる炭素含有物質を燃焼させることができる。この気体に含まれ
る炭素含有物質は、グリーン成形体の原料に含まれる有機バインダや添加物に由来するも
のである。アフターバーナー２の燃料及び炭素含有物質の燃焼によって循環路内の気体の
酸素が消費される。第１の配管Ｐ１内の気体流量やアフターバーナー２の燃焼条件を調節
することにより、第２の配管Ｐ２を通じて炉本体１に返送する気体の酸素濃度を１～５体
積％に調整できるようになっている。
【００３１】
　流量調整弁５は、第１の配管Ｐ１の途中に配設されており、炉本体１内又は第１の配管
Ｐ１内を流れる気体に含まれる炭素含有物質の濃度に応じて開度を調節できるようになっ
ている。気体中の炭素含有物質の量を測定する手段としては、ハイドロカーボン計やＣＯ
計などを利用できる。これらの測定値に基づいて手動で流量調整弁５の開度を調整しても
よいし、自動制御システムによって流量調整弁５の開度を調整してもよい。自動制御シス
テムとしては、例えば、アフターバーナー２に供給すべき気体の流量を算出するコンピュ
ータと、炉本体１内又は第１の配管Ｐ１内を流れる気体の炭素含有物質の濃度測定値をコ
ンピュータに送る手段と、コンピュータから出力される信号に基づいて流量調整弁５の開
度を調整する手段とを備えるものを使用すればよい。
【００３２】
＜焼成体の製造方法＞
　焼成炉１０を用いてグリーン成形体７０を焼成してハニカムフィルタ構造体（焼成体）
を得る工程を備える焼成体の製造方法について説明する。本実施形態に係る方法は、原料
調製工程、成形工程、第１の加熱工程及び第２の加熱工程を備える。
【００３３】
　原料調製工程は、無機化合物源粉末（無機化合物）、有機バインダ及び溶媒を含有する
原料組成物を調製する工程である。成形工程は、原料組成物を成形してグリーン成形体７
０を得る工程である。
【００３４】
　第１の加熱工程は、グリーン成形体７０が収容された炉本体１内に酸素濃度１～５体積
％（好ましくは１．５～３．０体積％）の気体を導入しながら、炉本体１内の温度を昇温
して炭素含有物質が残存した成形体を得る工程である。第１の加熱工程においては、１～
３０℃／時の昇温速度で炉内雰囲気を５００～９００℃にまで昇温することが好ましい。
【００３５】
　酸素が存在する９００℃の雰囲気下に第１の加熱工程後の成形体を放置したとき、焼成
中の成形体の中心部の温度が炉内雰囲気の温度よりも２０℃以上高くなるように、第１の
加熱工程の処理条件を設定する。この温度差はより好ましくは２０～５０℃である。この
温度差が２０℃未満ということは、成形体内に残存している炭素含有物質の量が少ないこ
とを意味し、焼成過程において成形体の形状を十分に保持できなくなり、他方、５０℃を
超えると焼成過程においてこの発熱により成形体が割れるという不具合が生じやすくなる
。なお、炉本体１内の雰囲気の温度及び焼成中の成形体の中心部の温度は、例えば熱電対
を用いて測定することができる。
【００３６】
　第１の加熱工程における処理条件（例えば、酸素濃度、昇温速度及び第２の加熱工程へ
の移行温度）は、グリーン成形体７０と同様の組成及び形状からなるグリーン成形体を試
料として準備し、この試料を所定の条件で９００℃まで昇温した後、９００℃に保持して
試料内に残存する炭素含有物質を燃焼させる昇温テストを実施することによって決定すれ
ばよい。９００℃に温度を保持している段階において、試料の中心部の温度Ｔ１と炉内の
雰囲気の温度Ｔ２（＝９００℃）との差ΔＴ（＝Ｔ１－Ｔ２）が２０℃よりも小さい場合
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、酸素濃度をより小さくしたり、昇温速度をより高くしたりして再度昇温テストをすれば
よい。他方、ΔＴが５０℃を超える場合、酸素濃度をより大きくしたり、昇温速度をより
低くしたりして再度昇温テストをすればよい。
【００３７】
　一回又は複数回の昇温テストによって第１の加熱工程における処理条件を一旦決定した
ら、昇温テストはグリーン成形体７０をバッチ式で焼成する度に実施する必要はない。例
えば、グリーン成形体７０の組成を変更した場合などに、上記の昇温テストを再度実施し
て第１の加熱工程における処理条件を調整すればよい。
【００３８】
　第２の加熱工程への移行温度は、グリーン成形体７０に含まれる無機化合物の焼結性に
基づいて決定すればよい。例えば、焼結しやすい無機化合物を使用した場合は比較的低い
温度（５００℃以上７００℃未満）で第２の加熱工程に移行すればよい。他方、焼結しに
くい無機化合物を使用した場合は比較的高い温度（７００℃以上９００℃以下）で第２の
加熱工程に移行すればよい。なお、この移行温度が９００℃未満である場合、上記昇温テ
ストにおいて移行温度からなるべく速やかに９００℃まで昇温することが好ましく、昇温
速度は８０～１００℃／時とすればよい。
【００３９】
　第２の加熱工程は、第１の加熱工程後、炉本体１内に酸素濃度１～５体積％の気体を導
入することなく、炉本体１内の温度を更に昇温して焼成体を得る工程である。上記気体の
導入を停止するには、流量調整弁５を閉じればよい。なお、第２の加熱工程においては、
成形体内に残存する炭素含有物質を燃焼させるための酸素が存在していればよく、特に炉
本体１内の酸素濃度をコントロールしなくてもよい。第２の加熱工程においては、５０～
１００℃／時の昇温速度で炉内雰囲気を１３００～１６５０℃にまで昇温し、この温度に
１０分～２４時間にわたって保持することが好ましい。
【００４０】
　第２の加熱工程後、１～５００℃／時の降温レートで炉内温度を下げ、室温程度になっ
た時点で炉本体１内の焼成体を回収する。
【００４１】
　本実施形態に係る方法によれば、炉本体１内に空気よりも酸素濃度が低い気体（酸素濃
度１～５体積％）を導入することで、有機バインダが早期に燃焼することを防止でき、第
２の加熱工程において無機化合物の焼結が起きる直前まで成形体の形状を保持するのに十
分な量の炭素含有物質を残存させることができる。これにより、グリーン成形体７０から
焼成体を得る過程において成形体が変形するのを十分に抑制でき、寸法精度が高い焼成体
を製造できる。
【００４２】
　以上、本発明の好適な実施形態について詳細に説明したが、本発明は上記実施形態に限
定されるものではない。例えば、上記実施形態においては、円柱体のグリーン成形体７０
を例示したが、成形体の形状や構造はこれに限定されない。グリーン成形体７０の外形形
状は、例えば、四角柱等の角柱や楕円柱でもよい。また、貫通孔７０ａの配置も、正方形
配置でなくてもよく、例えば、略三角配置、略六角配置等でも構わない。更に、貫通孔７
０ａの形状も、正方形でなくてもよく、例えば、略三角形、略六角形、略八角形、略円形
であってもよい。
【００４３】
＜成形体の内部温度の測定＞
　図１に示す形状のグリーン成形体を準備し、第１の加熱工程後の成形体内に残存してい
る炭素含有物質の量を確認する試験を行った。表１に本試験で準備したグリーン成形体の
原料組成を示す。なお、表中のＰＯＡＡＥはポリオキシアルキレンアルキルエーテルであ
り、ユニルーブ（登録商標、日油株式会社製）を使用した。
【００４４】
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【表１】

【００４５】
　炉内雰囲気温度が室温から６００℃までの間は昇温速度を１０℃／時とし、酸素濃度２
％の気体を第２の配管を通じて炉内に導入した。炉内雰囲気温度が６００℃に到達した後
は昇温速度を８０℃／時とし、酸素濃度２％の気体は導入せずに炉内の酸素濃度のコント
ロールを行わなかった。本試験では炉内雰囲気温度を約５時間にわたって９００℃に保持
した後、成形体の焼結は行うことなく、炉内を冷却した。
【００４６】
　図３は、炉内雰囲気の温度変化及び成形体の中心部の温度変化を示すグラフである。炉
内雰囲気の温度を９００℃に保持している段階における成形体の中心部の温度の最大値は
９７５℃であり、最大の温度差は７５℃であった。
【産業上の利用可能性】
【００４７】
　本発明によれば、ハニカム形状のグリーン成形体を焼成する過程において成形体が変形
するのを十分に抑制でき、寸法精度が高い焼成体を製造できる。
【符号の説明】
【００４８】
１…炉本体、１ａ…バーナー（第１の加熱手段）、１ｂ…気体出口、１ｃ…気体入口、２
…アフターバーナー（第２の加熱手段）、５…流量調整弁、１０…焼成炉、７０…グリー
ン成形体、Ｐ１…第１の配管、Ｐ２…第２の配管。
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