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(57)【要約】　　　（修正有）
【課題】エネルギー効率が高く、コスト的に有利である
、製造される微粒子が高純度である所定の組成を有しか
つ所望の大きさの合金微粒子を大量生産することが可能
な方法を提供する。
【解決手段】各々所定の断面積を有する２本の金属細線
を用いて、第１の金属細線の外周に第２の金属細線を６
回／ｃｍ～１６回／ｃｍの巻き数だけ巻きつけて金属撚
り線を形成するステップと、所定の長さの該金属撚り線
にパルス電流を流して、第１の金属細線及び第２の金属
細線を同時に気化させて複数の金属蒸気又は金属ラジカ
ルを形成するステップと、複数の金属蒸気又は金属ラジ
カルを互いに接触させつつ冷却ステップと、を有する、
第１の金属細線及び第２の金属細線に含まれる金属を所
定の組成比で含む合金微粒子の製造方法及びその製造装
置。
【選択図】図１



(2) JP 2012-144792 A 2012.8.2

10

20

30

40

50

【特許請求の範囲】
【請求項１】
　各々所定の断面積を有する２本の金属細線を用いて、第１の金属細線の外周に第２の金
属細線を６回／ｃｍ～１６回／ｃｍの巻き数だけ巻きつけて金属撚り線を形成するステッ
プと、
　所定の長さの該金属撚り線にパルス電流を流して、前記第１の金属細線及び前記第２の
金属細線を同時に気化させて複数の金属蒸気又は金属ラジカルを形成するステップと、
　前記複数の金属蒸気又は金属ラジカルを互いに接触させつつ冷却ステップと、
を有する、前記前記第１の金属細線及び前記第２の金属細線に含まれる金属を所定の組成
比で含む合金微粒子の製造方法。
【請求項２】
　前記所定の長さの金属撚り線を雰囲気ガス中で気化させる、請求項１に記載の製造方法
。
【請求項３】
　前記雰囲気ガスが不活性ガスである、請求項２に記載の製造方法。
【請求項４】
　前記雰囲気ガスに有機物霧を含む、請求項２に記載の子製造方法。
【請求項５】
　前記合金微粒子の組成比は、気化させる前記第１の金属細線及び前記第２の金属細線の
長さと断面積の積で定義される体積の比に比例する、請求項１乃至４のいずれか一項に記
載の方法。
【請求項６】
　製造される合金微粒子の平均粒径が５０ｎｍ以下である、請求項１乃至５のいずれか一
項に記載の微粒子製造方法。
【請求項７】
　雰囲気ガスの供給圧力を調整することによって、製造される合金微粒子の平均粒径を調
整する、請求項２乃至６のいずれか一項に記載の微粒子製造方法。
【請求項８】
　製造される合金微粒子が、金、銀、銅、アルミニウム、ニッケル、錫、パラジウム、マ
ンガンの少なくとも二種を含む、請求項１乃至７のいずれか一項に記載の微粒子製造方法
。
【請求項９】
　製造される合金微粒子が金属間化合物である、請求項１乃至８のいずれか一項に記載の
微粒子製造方法。
【請求項１０】
　チャンバと、
　前記チャンバ内に、被通電物との接点が所定の距離離れて配置された電極対と、
　金属細線または複数の金属細線からなる金属撚り線である被搬送物を搬送する装置であ
って、該被搬送物が前記電極対を繋ぐように前記電極対の各接点に接触する位置まで、前
記被搬送物を搬送する搬送装置と、
前記被搬送物が前記電極対に接触した状態で前記電極対の間にパルス電流を流すパルス電
流供給装置と、を備え、
前記被搬送物が、第１の金属細線の外周に第２の金属細線を６回／ｃｍ～１６回／ｃｍの
巻き数だけ巻きつけて形成された前記金属撚り線であり、
前記パルス電流の供給により、所定の長さの該金属撚り線を構成する前記第１の金属細線
及び前記第２の金属細線を同時に気化させ、その後、気化された金属を前記チャンバ内で
冷却して、前記前記第１の金属細線及び前記第２の金属細線に含まれる金属を所定の組成
比で含む合金微粒子を製造する製造装置。
【請求項１１】
　前記チャンバ内で製造された前記合金微粒子を捕捉する微粒子捕捉装置を備えた、請求



(3) JP 2012-144792 A 2012.8.2

10

20

30

40

50

項１０に記載の製造装置。
【請求項１２】
　前記チャンバ内に雰囲気ガスを供給するガス供給装置を含む、請求項１０乃至１１のい
ずれか一項に記載の微粒子製造装置。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、合金微粒子の製造方法及び製造装置に関し、特に、パルス細線放電法を用い
た合金微粒子の製造方法及び製造装置に関する。
【背景技術】
【０００２】
　金属微粒子の製造方法としては、真空蒸発法、ガス中蒸発法等の物理的方法、共沈法、
化学的気相反応法、水熱反応法等の化学的方法、粉砕法等の機械的方法が知られている。
【０００３】
　物理的方法で合金微粒子を形成する場合には、原料となる合金を加熱し蒸発させ、冷却
することで合金微粒子が形成される。物理的方法の一つとして古くから知られているガス
中蒸発法では、容器に収容された原料となる固体の合金を、容器を排気して少量の不活性
ガスを導入した低圧状態で加熱、蒸発し、蒸発させた原子又は分子を周囲の不活性ガスと
衝突させることにより冷却、凝縮させて微粒子を得る。
【０００４】
　また物理的方法の別の例としては、熱プラズマを用いた合金、又は金属間化合物ナノ粒
子合成法が知られている。この方法では、１００００℃以上のプラズマの高温領域に原料
となる合金を導入し、原料を数千℃まで加熱することで原子やラジカルに分解する。その
後、均一核生成が生じる千℃程度まで急冷することで合金ナノ粒子を得る。
【０００５】
　また、活性液面連続真空蒸発法では、合金を真空中又は減圧環境下で加熱蒸発させて、
発生する蒸気を液体媒体表面に接触させ冷却し、凝縮凝固させて合金微粒子を形成する（
特許文献１参照）。
【０００６】
　また、化学的方法の例としては、液体中に分散させた複数の金属粉を出発物質として、
合金ナノ粒子を製造する方法が知られている（特許文献２参照）。この方法では、液体中
に分散させた複数の金属粉に高出力のレーザーを照射すると、金属粉から原子、クラスタ
ーなどが溶液中で生成され、それらが結合、合体することによってナノ粒子が形成される
。
【０００７】
　一方、金属微粒子の製造方法として、金属細線に直接パルス電流を流し、その際に生じ
るプラズマを急冷することにより金属微粒子を作製するパルス細線放電法が知られている
。これは、物理的気相反応法の一種で、一般には、雰囲気ガス中で金属細線にパルス大電
流を流す。すると、金属細線は自らの抵抗によるジュール熱によって急速に加熱されて気
化され金属蒸気となる。この金属蒸気は、膨張、拡散の過程で雰囲気ガスと衝突し、急速
に冷却され、凝縮した後、衝突合体による粒成長を繰り返し微粒子が形成される。金属微
粒子の製造法として、原理が単純であるため装置の作製が容易であり、エネルギー効率が
高いため、金属微粒子を大量生産する場合には、コスト的に有利であり、微粒子の生成速
度が速く、製造される微粒子が高純度である、という利点を有する。
【０００８】
　また、パルス細線放電法を用いて粉末を生産する装置が知られている（特許文献３参照
）。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００９】
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【特許文献１】特開２００７－２９１４４３号公報
【特許文献２】国際公開公報　ＷＯ　２００６／０３０６０５
【特許文献３】国際公開公報　ＷＯ　０１／１７６７１
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【００１０】
　機械的方法は、大量生産に適しているが、製造できる微粒子の粒径の小ささに限界があ
ること、一様な粒子形状、粒径分布を得ることが容易ではないという問題があった。
【００１１】
　化学的方法では、物理的方法に比べて、製造物中に不純物が混入しやすいという問題が
あった。また、微粒子の析出反応に時間が掛る場合には、大量生産には適さないという問
題があった。
【００１２】
　また、真空蒸発法やガス中蒸発法などの物理的方法では、原料となる合金を加熱、蒸発
させるために大きなエネルギーを要し、しかも蒸発時のエネルギー損失が大きいという問
題があった。特に、ガス中蒸発法は、真空蒸発法に比べて、原料となる合金を蒸発させる
のに必要なエネルギーが大きく、効率や経済性の点で優れているとは言い難いと云う問題
があった。
【００１３】
　また、活性液面連続蒸発法では、原料である合金の組成から形成される合金の組成が変
化しないように、原料合金の蒸気の全圧に対する成分元素の蒸気圧の分圧が所定の範囲内
となるように原料合金の各元素の成分比を調整する必要があり、簡易ではないという問題
があった。
【００１４】
　さらに、合金を原料として機械的方法や物理的方法を用いて合金微粒子を製造する場合
には、もともとバルクの合金又は合金細線が製造されていることが必要であり、バルクの
合金又は合金細線が不安定である場合には、合金微粒子の製造が不可能であるという問題
があった。
【００１５】
　パルス細線放電法では、異なる金属を主成分とする金属材料を用いることによって合金
や化合物微粒子の製造に成功した例があるものの、所望の組成や大きさの微粒子を製造す
ることは不可能であった。
【００１６】
　よって、エネルギー効率が高く、コスト的に有利であり、製造される微粒子が高純度で
ある所望の組成及び所望の大きさの合金微粒子を大量生産することが可能な装置が要望さ
れている。
【課題を解決するための手段】
【００１７】
　上記目的を達成するために、本発明に係る合金微粒子の製造方法の１つの実施態様は、
各々所定の断面積を有する２本の金属細線を用いて、第１の金属細線の外周に第２の金属
細線を６回／ｃｍ～１６回／ｃｍの巻き数だけ巻きつけて金属撚り線を形成するステップ
と、
　所定の長さの該金属撚り線にパルス電流を流して、前記第１の金属細線及び前記第２の
金属細線を同時に気化させて複数の金属蒸気又は金属ラジカルを形成するステップと、
　前記複数の金属蒸気又は金属ラジカルを互いに接触させつつ冷却ステップと、
　を有する、前記前記第１の金属細線及び前記第２の金属細線に含まれる金属を所定の組
成比で含む合金微粒子の製造方法である。
【００１８】
　また、上記目的を達成するために、本発明に係る合金微粒子の製造装置の１つの実施態
様は、
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チャンバと、
　前記チャンバ内に、被通電物との接点が所定の距離離れて配置された電極対と、
　金属細線または複数の金属細線からなる金属撚り線である被搬送物を搬送する装置であ
って、該被搬送物が前記電極対を繋ぐように前記電極対の各接点に接触する位置まで、前
記被搬送物を搬送する搬送装置と、
前記被搬送物が前記電極対に接触した状態で前記電極対の間にパルス電流を流すパルス電
流供給装置と、を備え、
　前記被搬送物が、第１の金属細線の外周に第２の金属細線を６回／ｃｍ～１６回／ｃｍ
の巻き数だけ巻きつけて形成された前記金属撚り線であり、
　前記パルス電流の供給により、所定の長さの該金属撚り線を構成する前記第１の金属細
線及び前記第２の金属細線を同時に気化させ、その後、気化された金属を前記チャンバ内
で冷却して、前記前記第１の金属細線及び前記第２の金属細線に含まれる金属を所定の組
成比で含む合金微粒子を製造する製造装置である。
【図面の簡単な説明】
【００１９】
【図１】本発明に従う合金微粒子の製造装置の一実施形態を示す模式図である。
【図２】本発明に従う合金微粒子の製造装置のパルス電圧発生装置及び制御装置の一実施
形態を示す模式図である。
【図３】本発明の実施例１で製造した合金微粒子のＸ線回折法による分析結果を示すグラ
フである。
【図４】本発明の実施例１で製造した合金微粒子の外形を示すＴＥＭ画像である。
【図５】本発明の実施例２で製造した合金微粒子のＸ線回折法による分析結果を示すグラ
フである。
【図６】本発明の実施例２で製造した合金微粒子の外形を示すＴＥＭ画像である。
【図７】本発明の比較例１で製造した合金微粒子のＸ線回折法による分析結果を示すグラ
フである。
【図８】本発明の比較例１で製造した合金微粒子の外形を示すＴＥＭ画像である。
【発明を実施するための形態】
【００２０】
（発明の全般的な説明）
　上記目的を達成するために、本発明の実施形態に従う複数の金属細線に含まれる金属を
所定の組成比で含む合金微粒子の製造は、各々所定の断面積を有する複数の金属細線を用
いて金属撚り線を形成するステップと、所定の長さの該金属撚り線にパルス電流を流して
、金属撚り線を構成する各金属細線を同時に気化させて複数の金属蒸気又は金属ラジカル
を形成するステップと、複数の金属蒸気又は金属ラジカルを互いに接触させつつ冷却ステ
ップと、を有することを特徴とする。
【００２１】
　ここで、所定の長さの金属撚り線にパルス電流を流して、この金属撚り線を構成する各
金属細線を同時に気化させて複数の金属蒸気又は金属ラジカルを形成するステップと、複
数の金属蒸気又は金属ラジカルを互いに接触させつつ冷却ステップとは、気密に密閉され
た容器内で行うことができる。
【００２２】
　本実施形態に従う合金微粒子の製造方法では、金属撚り線を構成する複数の金属細線は
パルス電流の通電によって瞬間的に加熱され気化される。気化直後において、複数の金属
細線から形成された複数種の金属蒸気又は金属ラジカルが、膨張、拡散しつつ互いに接触
し合金の核を形成する均一核生成過程が進行する。そして核同士のブラウン運動による衝
突合体等を繰り返すブラウン凝縮過程が進行し、合金微粒子が生成される。よって、合金
微粒子中の金属の組成比は、成分金属の蒸気圧、複数の金属細線の体積比、蒸発直後の複
数種の金属蒸気又は金属ラジカルのそれぞれの過飽和度、温度等によって決まるものと考
えられる。
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　従って、合金微粒子中の金属の組成比は、複数の金属細線の断面積、長さ、それぞれの
金属細線に通電するパルス電流の大きさ、パルス幅、本実施形態に従う方法が遂行される
環境、つまり温度、圧力等によって変化し得る。
【００２３】
　なお、後述するように、所定の断面積を有する第１の金属細線の外周に第２の金属細線
を６回／ｃｍ～１６回／ｃｍの巻き数だけ巻きつけて形成された金属撚り線を用いること
により、均一な組成で粒径の揃った所望の合金微粒子を製造することができる。
　この場合、縒り線にパルス電流を流すと、縒り線を気化させて形成される蒸気に含まれ
る複数の金属は、膨張、拡散過程で分離せずに混合しているので、冷却過程で合金微粒子
の核形成及び／又は粒子成長が効率良く進むという作用効果を得ることができる。
【００２４】
　なお、上記の巻き数（６回／ｃｍ～１６回／ｃｍ）より多いより、密着した巻き方をし
た場合には、蒸発した時点で、第１及び第２の金属細線から発生した蒸気に濃度差が生じ
て、凝縮時に所定の組成比にならない。また、上記の巻き数（６回／ｃｍ～１６回／ｃｍ
）よりも少ない、より間隔の空いた巻き方においても、同様に、第１及び第２の金属細線
から発生した蒸気に濃度差が生じて、凝縮時に所定の組成比にならない。
　よって、第１の金属細線の外周に第２の金属細線を６回／ｃｍ～１６回／ｃｍの巻き数
だけ巻きつけるという特定の範囲において、均一な組成で粒径の揃った所望の合金微粒子
を製造することができる。
【００２５】
　例えば、二元合金微粒子を考えてみると、成分金属の蒸気圧の差異の大きさに関わらず
、多くの二元合金微粒子が、二元金属蒸気からの凝縮を経て形成されることが知られてい
るので、本実施形態に従う方法は、多くの二元合金微粒子の製造に用いることができる。
【００２６】
　気化直後における金属蒸気又は金属ラジカルの温度は、後のブラウン凝縮過程の持続時
間に影響する。つまり、ブラウン凝縮過程の進行によって成長中の粒子の温度が融点以下
になれば、ブラウン凝縮過程は終了するので、気化される複数の金属の体積が一定ならば
、気化直後における金属蒸気又は金属ラジカルの温度が高いほど、ブラウン凝縮過程の持
続時間は長くなる。ブラウン凝縮過程の持続時間が長くなると、粒成長過程の時間が長く
なり、結果として、製造される合金微粒子の粒径は大きくなる傾向にある。
【００２７】
　合金の材料として用意される金属細線としては、直径０．１～０．５ｍｍ、長さ１０～
５０ｍｍ、例えば、直径０．２５ｍｍ、長さ２５ｍｍを例示することができる。後者の場
合の断面積は、０．２０ｍｍ２である。複数の金属細線の断面積は同一でも良いし、異な
っていても良い。また金属細線の長さも同一でも良いし、異なっていても良い。
【００２８】
　金属細線にパルス電流を流す際に、金属細線の両端に印加する電圧としては、１～１０
ｋＶを例示することができる。しかしながら、金属細線にパルス電流を流すために金属細
線の両端に印加する電圧は、電流を流すことによって金属細線が全て気化される大きさで
あれば、上記の値に限定されない。
【００２９】
　金属細線が気化するために必要な気化エネルギーは、金属細線中を形成する金属が沸点
で有するエンタルピーと、金属細線に含まれるモル数の積から算出される。金属細線にパ
ルス電流を流すことによって金属細線に投入されるエネルギーが、気化エネルギーを下回
らないように、パルス電流の、大きさ、パルス幅等が調整される。しかしながら、金属細
線の気化過程において、パルス電流による金属細線の加熱は不均一に生じる可能性もあり
、金属細線を完全に気化させるためには、上記気化エネルギーより大きなエネルギーを、
パルス電流を介して金属細線に投入することが必要なこともあり得る。
【００３０】
　また、金属細線に流すパルス電流の充放電サイクルは、１～１０Ｈｚを例示することが
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できる。充放電サイクルが高くなればなるほど、合金微粒子の大量生産が可能である。
【００３１】
　本実施形態に従う方法は、パルス細線放電法の一形態であると考えられる。パルス細線
放電法は、単一金属からなる金属微粒子、または金属酸化物の微粒子の形成に有効的であ
ることが知られている。しかし、本実施形態では、複数の金属を所定の組成比で含む合金
微粒子が形成される。
【００３２】
　また、本実施形態によれば、原理が単純であるため装置の作製が容易であり、エネルギ
ー効率が高いため、金属微粒子を大量生産する場合には、コスト的に有利であり、製造さ
れる微粒子が高純度である、という利点を失うことなく、所望の組成を有する合金微粒子
を製造することができる。
　また、バルク合金又は合金細線が安定に存在しないものでも、合金微粒子を製造するこ
とができる。
【００３３】
　本発明に従う方法の別の実施形態によれば、前記複数の金属細線の所定の長さを雰囲気
ガス中で気化させることを特徴とする。
【００３４】
　ここで平均粒径はメディアン粒径と書き換えても良い。以下の記載においても、同様に
、平均粒径はメディアン粒径と書き換えても良い。
【００３５】
　本実施形態では、複数の金属細線の所定の長さを希薄雰囲気ガス中で気化させるので、
金属細線の気化によって得られた金属蒸気又は金属ラジカルの冷却過程を制御することが
できるので、所定の平均粒径を有する合金微粒子を製造することができる。
【００３６】
　例えば、雰囲気ガスの圧力等を調整することによって、粒成長過程で支配的であると思
われるブラウン凝縮過程を制御することができる。雰囲気ガスの圧力が高ければ、気化直
後における金属蒸気又は金属ラジカルの膨張、拡散は抑制され、冷却過程の始まりにおけ
る金属蒸気又は金属ラジカルの濃度は大きくなる。すると、ブラウン凝縮は起こりやすく
なり、生成される合金微粒子の平均粒径は大きくなり得る。また、気化直後における金属
蒸気又は金属ラジカルの温度が高い場合にも、合金微粒子が成長し続ける時間、即ち合金
微粒子の温度が融点以下になるまでの時間が長くなり、平均粒径は大きくなり得る。気化
直後の金属蒸気又は金属ラジカルの温度は、金属細線に通電するパルス電流の大きさやパ
ルス幅によって制御が可能であるので、従って、金属細線に通電するパルス電流の大きさ
やパルス幅によって平均粒径を制御することも可能である。
【００３７】
　また、本実施形態に従えば、金属蒸気又は金属ラジカルは、雰囲気ガスとの衝突によっ
て急速に冷却されるので、合金微粒子の生成速度を高めることが出来、場合によっては、
同時に合金微粒子に被膜を形成することが出来、雰囲気ガスとの衝突によって金属蒸気又
は金属ラジカルの冷却速度が一定になることによって、ほぼ均一な平均粒径を有する合金
微粒子を製造することができる。
【００３８】
　平均粒径の大きさとしては、以下でも言及するように、５０ｎｍ以下を例示することが
できる。また粒径分布の幾何標準偏差は１．０～２．０を例示することができる。
【００３９】
　また、本実施形態に従う合金微粒子の製造方法においても、上記実施形態に従う方法と
同様の作用効果を得ることができる。
【００４０】
　本発明に従う方法の別の実施形態によれば、雰囲気ガスが不活性ガスであることを特徴
とする。
【００４１】
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　不活性ガスとしては、ヘリウム、アルゴン、窒素、ネオン、クリプトン等を例示するこ
とができる。
【００４２】
　本実施形態に従えば、金属蒸気又は金属ラジカルは、不活性ガスと衝突して、化学反応
を起こさないので、合金微粒子の生成速度を高めることが出来る。
【００４３】
　また、不活性ガスの熱伝導度は、ヘリウム、ネオン、アルゴン、窒素の順で低くなる。
雰囲気ガスとして不活性ガスを用いる場合、熱伝導度が大きいほど、金属蒸気又は金属ラ
ジカルの冷却速度は速くなり、粒成長が抑制されるので、平均粒径が小さくなり得る。つ
まり、雰囲気ガスとして用いる不活性ガスの選択によって、製造される合金微粒子の平均
粒径、粒径分布の標準偏差等を制御し得る。
【００４４】
　さらに、不活性ガスの圧力も、製造される微粒子の平均粒径、粒径分布の標準偏差等に
影響を与え得る。不活性ガスの圧力値としては、１０～１００ｋＰａを例示することがで
きる。
【００４５】
　また、本実施形態に従う合金微粒子の製造方法においても、上記実施形態に従う方法と
同様の作用効果を得ることができる。
【００４６】
　本発明に従う方法の別の実施形態によれば、雰囲気ガスに有機物霧を含むことを特徴と
する。
【００４７】
　つまり、本実施形態に従う複数の金属細線に含まれる金属を所定の組成比で含み、かつ
有機物で被覆された合金微粒子を製造する方法は、各々所定の断面積を有する複数の金属
細線にパルス電流を流し、複数の金属細線の所定の長さを気化させて複数の金属蒸気又は
金属ラジカルを形成するステップと、複数の金属蒸気又は金属ラジカルを互いに接触させ
つつ有機物霧中で冷却するステップと、を含むことを特徴とする。
【００４８】
　有機物霧としては、工業用鉱物油を気化させたもの、など大気中での酸化防止、予防の
ために用いられるものを用いることができる。
【００４９】
　本実施形態に従えば、表面が有機物で被覆された合金微粒子を製造することができる。
【００５０】
　また、有機物霧中で気化された金属蒸気又は金属ラジカルが凝集し核が形成された後の
粒成長過程において、成長過程にある微粒子が有機物霧に衝突して、表面が有機物によっ
て覆われると、微粒子が有機物を蒸発されるに十分な熱量を持っていれば、有機物は蒸発
し、粒成長過程の進行は止まらない。逆に、粒成長過程にある、即ち、合金微粒子の融点
より高い温度にある粒子が、表面に付着した有機物霧を蒸発させるだけの熱量を有してい
なければ、粒成長過程の進行は止まる。よって、有機物霧中で、気化された金属蒸気又は
金属ラジカルの冷却を行うと、生成される合金微粒子の平均粒径は、他の場合、例えば不
活性ガス中の場合より、小さくなり得る。
　つまり、有機物霧の濃度は、製造される合金微粒子の平均粒径に影響を与え得る。
【００５１】
　合金微粒子を被膜する有機物霧の厚さは、数ｎｍのオーダーであり得る。
【００５２】
　また、本実施形態に従う合金微粒子の製造方法においても、上記実施形態に従う方法と
同様の作用効果を得ることができる。
【００５３】
　本発明に従う方法の別の実施形態によれば、合金微粒子の組成比は、気化させる各々の
金属細線長さと断面積の積で定義される体積の比に比例することを特徴とする。
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【００５４】
　本実施形態に従えば、気化させる細線の長さが複数の金属細線で同じであれば、用意す
る細線の断面積を変えることによって、製造される合金微粒子の組成を制御することがで
きる。
【００５５】
　また、本実施形態に従う合金微粒子の製造方法においても、上記実施形態に従う方法と
同様の作用効果を得ることができる。
【００５６】
　本発明に従う方法の別の実施形態によれば、製造される合金微粒子の平均粒径が５０ｎ
ｍ以下であることを特徴とする。
【００５７】
　本実施形態に従えば、上記実施形態に従う方法と同様の作用効果を得ることができると
同時に、大きさがナノサイズであり、同時に大きさの揃った合金微粒子を製造することが
できる。
【００５８】
　本発明に従う方法の別の実施形態によれば、雰囲気ガスの圧力を調整することによって
、製造される合金微粒子の平均粒径を調整することを特徴とする。
【００５９】
　本実施形態に従えば、上記実施形態に従う方法と同様の作用効果を得ることができると
同時に、例えば、雰囲気ガスの圧力を上げると金属蒸気又は金属ラジカルの冷却速度は速
くなり、小さな微粒子が形成されやすくなるので、雰囲気ガスの圧力を調整することによ
り、所望の平均粒径を有する合金微粒子を製造することができる。
【００６０】
　本発明に従う方法の別の実施形態によれば、製造される合金微粒子が、金、銀、銅、ア
ルミニウム、ニッケル、錫、パラジウム、マンガンの少なくとも二種を含むものであるこ
とを特徴とする。
【００６１】
　本実施形態に従えば、上記実施形態に従う方法と同様の作用効果を得ることができると
同時に、製造された合金微粒子を、微細な電気配線や接点の形成に用いられる導電性ペー
ストやナノインクの原材料として利用可能である。
【００６２】
　本発明に従う方法の別の実施形態によれば、複数の金属細線に含まれる金属を含む金属
間化合物を製造する方法は、各々所定の断面積を有する複数の金属細線にパルス電流を流
し、前記複数の金属細線の所定の長さを気化させて複数の金属蒸気又は金属ラジカルを形
成するステップと、前記複数の金属蒸気又は金属ラジカルを互いに接触させつつ冷却する
ステップと、を含むことを特徴とする。
【００６３】
　ここで、金属間化合物とは合金の一種であるが、構成元素の組成比が整数比であるもの
を意味する。従って、本実施形態では、断面積等の細線のパラメータに関わらず、例えば
元素ＡとＢから構成される、Ａ２Ｂのような金属間化合物が、同じ断面積の２本のＡ金属
細線とＢ金属細線から製造することができる。
【００６４】
　本実施形態に従う方法によれば、上記実施形態に従う方法と同様の作用効果を得つつ、
金属化合物を製造することができる。
【００６５】
　また、上記目的を達成するために、本発明実施形態に従う複数の金属細線に含まれる金
属を所定の組成比で含む合金微粒子の製造装置は、チャンバと、チャンバ内に、被通電物
との接点が所定の距離離れて配置された電極対と、金属細線または複数の金属細線からな
る金属撚り線である被搬送物を搬送する装置であって、該被搬送物が電極対を繋ぐように
電極対の各接点に接触する位置まで、被搬送物を搬送する搬送装置と、被搬送物が電極対
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に接触した状態で電極対の間にパルス電流を流すパルス電流供給装置と、を備え、パルス
電流の供給により、被搬送物を構成する所定の長さの複数の金属細線を同時に気化させ、
その後、気化された金属をチャンバ内で冷却して、複数の金属細に含まれる金属を所定の
組成比で含むことを特徴とする。
【００６６】
　本実施形態によれば、チャンバ内に配置される複数の金属細線にパルス電流供給装置に
よってパルス電流を流すと、複数の金属蒸気又は金属ラジカルが形成される。その複数の
金属蒸気又は金属ラジカルは、チャンバ内で互いに接触する過程で合金微粒子の核生成過
程及び粒子成長過程が進行し、複数の金属細線に含まれる金属を所定の組成比で含む合金
微粒子が生成される。
【００６７】
　特に、被搬送物として、所定の断面積を有する第１の金属細線の外周に第２の金属細線
を６回／ｃｍ～１６回／ｃｍの巻き数だけ巻きつけて形成された金属撚り線を用いること
により、均一な組成で粒径の揃った所望の合金微粒子を製造することができる。
【００６８】
　また、本発明の別の実施形態に従う複数の金属細線に含まれる金属を所定の組成比で含
む合金微粒子の製造装置は、チャンバ内を所定の圧力に保持する機構を備えていても良い
。
【００６９】
　パルス電流供給装置は、複数の金属細線を完全に気化させるため必要な気化エネルギー
より大きなエネルギーを、パルス電流を介して金属細線に投入することができるように構
成されている。金属細線にパルス電流を流す際に、金属細線の両端に印加する電圧として
は、１～１０ｋＶを例示することができる。
【００７０】
　複数の金属細線には、同じ電圧が印加されることもあるし、異なる電圧が印加されるこ
ともある。
【００７１】
　複数の金属細線の両端の電極の材料はタングステンを含み得る。
【００７２】
　本実施形態によれば、複数の金属細線を準備すればよいので、バルク合金又は合金細線
が安定に存在しないものでも、合金微粒子を製造できる。　
【００７３】
　本発明の別の実施形態に従う複数の金属細線に含まれる金属を所定の組成比で含む合金
微粒子の製造装置は、チャンバ内で製造された合金微粒子を捕捉する微粒子捕捉装置を備
えることを特徴とする。
【００７４】
　本実施形態によれば、製造された合金微粒子を確実に捕捉して、製造歩留まりを向上で
きる。
【００７５】
　本発明の別の実施形態に従う複数の金属細線に含まれる金属を所定の組成比で含む合金
微粒子の製造装置は、チャンバ内に雰囲気ガスを供給するガス供給装置を含むことを特徴
とする。
【００７６】
　上述のように、雰囲気ガスとしては、不活性ガスを用いることができる。
【００７７】
　また、このガス供給装置は、チャンバ内の雰囲気ガスの圧力を制御する雰囲気ガス圧力
制御装置を含んでいても良い。
　上記のように、雰囲気ガスの圧力は、製造される合金微粒子の粒径及び粒径分布に影響
を与え得る。
【００７８】
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　本発明の別の実施形態に従う複数の金属細線に含まれる金属を所定の組成比で含む合金
微粒子の製造装置は、鉱物油等の有機物を蒸発させるヒータを含むことを特徴とする。
【００７９】
　ヒータを用いて有機物を蒸発させ有機物霧を生成した状態で、パルス電流供給装置から
複数の金属細線にパルス電流を通電して気化させ、金属蒸気又は金属ラジカルを有機物霧
中で冷却させることによって、有機物で表面が被覆された合金微粒子を生成することがで
きる。
【００８０】
　本発明の別の実施形態に従う複数の金属細線に含まれる金属を所定の組成比で含む合金
微粒子の製造装置は、搬送装置が、毎秒あたり所定の頻度でチャンバ内に複数の金属細線
の所定の長さを供給し、パルス電流供給装置において、パルス電流が所定の頻度で複数の
金属細線に流されることを特徴とする。
【００８１】
　本実施形態によれば、上記実施形態に従う装置と同様の作用効果を得つつも、金属細線
が、所定の頻度でチャンバ内に供給し、パルス電流を金属細線に流すことによって自動的
かつ連続的に合金微粒子が製造可能である。
【００８２】
　本発明の別の実施形態に従う複数の金属細線に含まれる金属を所定の組成比で含む合金
微粒子の製造装置は、チャンバ内に複数の金属細線の所定の長さを供給する頻度は、１～
１０Ｈｚの充放電サイクルに対応することを特徴とする。
【００８３】
　本実施形態によれば、上記実施形態に従う装置と同様の作用効果を得つつも、複数種の
金属を所定の組成比で含む合金微粒子を効率良く、大量に生産することができる。粒子生
産速度としては、１時間当たり３６０ｇ以上を得ることができる。
【００８４】
（図示された実施形態の説明）
　次に、図１を参照しながら、本発明に係る合金微粒子の製造装置のひとつの実施形態の
説明を行なう。図１は、合金微粒子の製造装置２の概要を示す模式図である。
【００８５】
＜合金微粒子の製造装置全体の説明＞
　製造装置２は、主に、チャンバ６と、チャンバ６内に配置された電極対８ａ、８ｂと、
複数の金属細線が縒り合わされた金属縒り線４を搬送する搬送装置１０と、電極対８ａ、
８ｂ間にパルス電流を流すパルス電流供給装置１２と、チャンバ６内で形成された合金微
粒子を捕捉する微粒子捕捉装置１４と、チャンバ６内に雰囲気ガスを供給する雰囲気ガス
供給装置１６と、チャンバ６内に有機物霧を供給する有機物霧供給装置１８と、チャンバ
６内の気体を排出する真空ポンプ３４とを備える。
【００８６】
　雰囲気ガス供給装置１６は、不活性ガスを始めとする雰囲気ガスが充填されたガスボン
ベ３２、接続配管５６及びストップバルブ５８を備え、ガスボンベ３２は、接続配管５６
及びストップバルブ５８を介してチャンバ６内部と連通している。有機物霧供給装置１８
は、チャンバ６内に配置されたヒ－ター３６を備え、ヒ－ター３６で有機物を加熱して有
機物霧を発生させ、チャンバ６内に供給する。
　チャンバ６は、真空ポンプ３４により内部の空気が排出され、その後、雰囲気ガス供給
装置１６により、不活性ガスを始めとする雰囲気ガスが充填され、必要に応じて、有機物
霧供給装置１８により、雰囲気ガス中に有機物霧が供給される。
【００８７】
　搬送装置１０は、ボビン駆動装置２２、搬送ローラ３８及び矯正装置２４を備え、ボビ
ン駆動装置２２を駆動して、金属縒り線４が巻き取られたワイヤーボビンを回転させて、
金属縒り線４をワイヤーボビンから巻き戻す。そして、巻き戻された金属縒り線４を、図
１で左から右へ搬送して、搬送ロール３８、矯正装置２４及びシール装置４０を介してチ
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ャンバ６内に挿入し、金属縒り線４が電極対８ａ、８ｂを繋ぐように電極対８ａ、８ｂの
各接点Ａ、Ｂに接触する位置まで、金属縒り線４を搬送する。図１は、金属縒り線４が電
極対８ａ、８ｂを繋ぐように電極対８ａ、８ｂの各接点Ａ、Ｂに接触する位置まで搬送さ
れたところを示している。
【００８８】
　電極対８ａ、８ｂは、ケーブル５４によりパルス電流供給装置１２と電気的に接続され
ており、金属縒り線４が電極対８ａ、８ｂの各接点Ａ、Ｂと接触した状態で、電極対８ａ
、８ｂの間にパルス電圧を印加してパルス電流を流すことにより、所定の長さの金属縒り
線４の複数の金属を同時に気化させて、複数の金属蒸気又は金属ラジカルを形成すことが
できる。
　この複数の金属蒸気又は金属ラジカルは、雰囲気ガスにより、チャンバ６内で互いに接
触しながら冷却され、金属縒り線４の複数の金属細線に含まれる金属を所定の組成比で含
む合金微粒子が形成される。
【００８９】
　微粒子捕捉装置１４は、循環ポンプ２８、捕捉フィルタ３０及び接続ダクト５２を備え
る。チャンバ６内に形成された合金微粒子は、循環ポンプ２６の吸引力により、雰囲気ガ
スと共にチャンバ６から接続ダクト５２へ流れ出し、流路の途中に配置された捕捉フィル
タ３０により捕捉される。雰囲気ガスは、捕捉フィルタ２８を通過して、再びチャンバ６
へ戻る。なお、図１の矢印は、循環する雰囲気ガスの流れを示す。
【００９０】
　以上のようにして、搬送装置１０により、所定の雰囲気ガスで満たされたチャンバ６内
に金属縒り線４を搬送し、パルス電流供給装置１２により、所定の長さの金属縒り線４に
パルス電流を流すことにより、金属縒り線４の複数の金属細線に含まれる金属を所定の組
成比で含む合金微粒子を形成し、微粒子捕捉装置１４により、形成された合金微粒子を捕
捉する。金属縒り線４を搬送する工程と、パスル電流を供給する工程を繰り返すことによ
って、合金微粒子を継続して製造することができる。
　次に、製造装置２の主要な構成機器の詳細な説明を行なう。
【００９１】
＜＜チャンバ６の説明＞＞
　チャンバ６内は、真空ポンプ３４による排気で内部が真空状態となっても、大気圧で変
形等を起こすことがない強度を有する外殻を有する。外郭は、ステンレス鋼、アルミニウ
ム、チタンをはじめとする金属材料で構成することができるが、温度、強度の条件が合え
ば、樹脂材料、セラミック等のその他の材料で構成することもできる。
【００９２】
　チャンバ６の内部には、電極対８ａ、８ｂや、有機物霧供給装置１８のヒ－ター３６が
配置されている。シール装置４０は、気密な状態で金属縒り線４をチャンバ６内に挿入可
能にしており、任意の接触または非接触シール機構を用いることができる。また。必要に
応じて、チャンバ６の内部を観察するためののぞき窓（図示せず）を設けることができる
。
　なお、チャンバの形状としては、直径１００～５００ｍｍの円筒形で、長さ１００～５
００ｍｍを例示することができるが、これに限られるものではない。
【００９３】
＜＜電極対８ａ、８ｂの説明＞＞
　電極対８ａ、８ｂは、搬送装置１０により搬送された金属縒り線４と接する接点Ａ、Ｂ
を有し、電極対８ａの接点Ａと電極８ｂの接点Ｂとの間の距離が長さＬとなるように配置
されている。ここで、長さＬの寸法としては、１０ｍｍ～５０ｍｍを例示することができ
るが、これに限定されるものではない。
【００９４】
　電極対８ａ、８ｂはケーブル５４によりパルス電流供給装置１２と電気的に接続されて
おり、電極８ａがマイナス側に接続され、電極８ｂがプラス側に接続されている。ただし
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、これに限られるものではなく、プラスマイナスが逆であってもよい。
　電極の材料としては、タングステンを例示することができるが、これに限られるもので
はなく、気化させる金属に合わせて最適な材料を選択することができる。
【００９５】
＜＜搬送装置１０の説明＞＞
　搬送装置１０では、ボビン駆動装置２２を駆動してワイヤーボビンを反巻き取り方向に
回転させることにより、ワイヤーボビンに巻き取られた金属縒り線４を巻き戻す。巻き戻
された金属縒り線４は、ボビン駆動装置２２の駆動力（ボビンの回転）で、図面で左から
右へ搬送される。金属縒り線４は、搬送ロール３８にサポートされながら、矯正装置２４
を通過して、シール装置４の開口部からチャンバ６の内部へ入る。
【００９６】
　本実施形態では、搬送ロール３８は駆動されないフリーロールとなっているが、駆動装
置を備えて、ワイヤーボビンの回転速度に対応した回転速度で搬送ロール３８を駆動する
こともできる。
　巻き戻された金属縒り線４は、矯正装置２４の矯正ロール(図示せず)ににより、曲がり
が矯正されて直線状に伸びた形状となる。なお、本実施形態の矯正装置２４として、任意
の構成、機構の矯正装置を適用することができる。
【００９７】
　チャンバ６の内部に搬送された金属縒り線４は、チャンバ６の中を図面で左から右へ進
み、電極８ａの接点Ａと接触しながら更に進んで、電極８ｂの接点Ｂと接触したところで
停止する。ボビン駆動装置２２のワイヤーボビンの回転は、サーボモータでステップ制御
されており、金属縒り線４の搬送を、電極８ｂの接点Ｂと接触した時点で正確に停止させ
ることができる。これにより、複数の金属細線が縒り合わされた金属縒り線４が、電極対
８ａ、８ｂとの間を繋ぐように電極対８ａ、８ｂの接点Ａ、Ｂと接触するような位置まで
搬送されて停止し、図１に示すような状態となる。
【００９８】
　なお、電極対８ａ、８ｂは、それぞれバネ４２ａ、４２ｂによって金属縒り線４側に付
勢されており、金属縒り線４が電極対８ａ、８ｂの接点Ａ、Ｂと確実に接触するようにな
っている。なお、バネ４２ａ、４２ｂの強さは、金属縒り線４の剛性に比べて弱く、搬送
される金属縒り線４は、電極対８ａ、８ｂと接触しても、矯正装置２４により矯正された
直線形状を維持する。
　なお、バネの代わりに、電極対８ａ、８ｂにリトラクト機構を備えることもできる。こ
の場合には、金属縒り線４の搬送時には、電極対８ａ、８ｂが引き込み位置にいて、搬送
中の金属縒り線４とは接触せず、金属縒り線４が停止した後、電極対８ａ、８ｂを稼働位
置に戻して、金属縒り線４と接触させることができる。
【００９９】
　搬送装置１０の搬送速度としては、パルス電流供給装置１２によるパルス電流の供給イ
ンターバルの間に、金属縒り線４が電極対８ａ、８ｂとの間を繋ぐように電極対８ａ、８
ｂの接点Ａ、Ｂと接触するような位置まで、金属縒り線４を搬送する必要がある。
　具体的には、パルス電流供給インターバル以内に、電極対８ａ、８ｂの接点Ａ、Ｂの間
の距離Ｌだけ、金属縒り線４を搬送する必要がある。よって、パルス電流供給インターバ
ルをＴとすれば、搬送装置１０の搬送速度Ｖは、
　Ｖ　＞　Ｌ／Ｔ
となる。
　具体的には、搬送速度Ｖ＝１００～１０００ｍｍ／秒を例示することができるが、これ
に限定されるものではない。
【０１００】
＜＜パルス電流供給装置１２＞＞
　図１に示す状態で、パルス電流供給装置１２により電極対８ａ、８ｂ間にパルス電圧を
印加することにより、長さＬの間隔で配置された接点Ａ、Ｂの間の金属縒り線４（金属縒
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り線の長さＬの部分）にパルス電流が流れて気化され、複数の金属蒸気又は金属ラジカル
が形成される。
【０１０１】
　ここで、図２にパルス電流供給装置１２及び制御装置の一実施形態の概要を示す。なお
、図２に示す実施形態は、あくまで一例であり、これに限られるものではない。
　パルス電流供給装置１２の具体的な仕様としては、パルス電圧として１～１０ｋＶ、充
放電サイクルとして１～１０Ｈｚを例示することができるが、これに限られるものではな
い。
　パルス電圧の印加により形成された複数の金属蒸気又は金属ラジカルは、雰囲気ガスに
よりチャンバ６内で互いに接触しながら冷却され、縒り合わされた複数の金属細線に含ま
れる金属を所定の組成比で含む合金微粒子が形成される。
【０１０２】
＜＜微粒子捕捉装置１４の説明＞＞
　微粒子捕捉装置１４は、接続ダクト５２により、チャンバ６と循環ポンプ２８との間、
循環ポンプ２８と捕捉フィルタ３０との間、及び捕捉フィルタ３０とチャンバ６との間を
気密に接続されており、循環ポンプ２８によりチャンバ６内の気体が循環する循環ルート
（図１の矢印参照）が形成されている。パルス電圧の印加及び冷却により形成された合金
微粒子は、チャンバ６内の気体とともに、チャンバ６から接続ダクト５２内へ流れ、循環
ルートの途中に設置された捕捉フィルタ３０で捕捉される。
　捕捉フィルタ３０のフィルタ目開きは、形成される合金微粒子の最小粒径を捕捉できる
大きさにする必要がある。例えば、０．０５～０．５μｍ（５０～５００ｎｍ）のフィル
タ目開きを例示ことができるが、これに限られるものではない。
【０１０３】
＜＜雰囲気ガス供給装置１６の説明＞＞
　本実施形態の製造装置２では、雰囲気ガスの環境下で合金微粒子を形成することができ
るようになっている。これに対応するため、製造装置２は、雰囲気ガスが充填されたガス
ボンベ３２が、接続配管５６、ストップバルブ５８を介してチャンバ６内部と連通した雰
囲気ガス供給装置１６を備える。雰囲気ガスとしては、ヘリウム、アルゴン、窒素、ネオ
ン、クリプトン等の不活性ガスを用いることができるが、更に、酸素やＮＨ３等が充填さ
れたガスボンベ３２を用いて、それらのガスをチャンバ６内に供給することもできる。
　真空ポンプ３４でチャンバ６内の空気を排出後、ストップバルブ５８を開けることによ
って、ガスボンベ３２内の雰囲気ガスをチャンバ６内に充填することができる。
　なお、チャンバ６内に充填された雰囲気ガスの圧力値としては、１０～１００ｋＰａを
例示することができるが、これに限られるものではない。
【０１０４】
＜＜有機物霧供給装置１８の説明＞＞
　本実施形態の製造装置２では、有機物霧が含まれた雰囲気ガス環境下で合金微粒子を形
成することにより、合金微粒子の外側にコーティングを施すことができる。これに対応す
るため、製造装置２は、チャンバ６内に配置され、工業用鉱物を始めとする有機物を加熱
して有機物霧を発生させるヒ－ター３６を有する有機物霧供給装置１８を備える。雰囲気
ガスが充填された状態で、有機物霧を発生させることにより、有機物霧が含まれた雰囲気
ガス環境を形成することができる。
　なお、本実施形態のヒ－ター３６は、電気ヒータであり、ケーブルにより電源と接続さ
れている（図示せず）。
【０１０５】
＜＜真空ポンプ３４の説明＞＞
　真空ポンプ３４は、接続配管５６、ストップバルブ５８を介してチャンバ６内部と連通
しており、チャンバ６を閉じた後、ストップバルブ５８を開けて、真空ポンプ３４を駆動
することにより、チャンバ６内の空気を外部へ排出することができる。その後、ストップ
バルブ６を閉じて真空ポンプ３４をチャンバ６から隔離し、真空ポンプ３４を停止する。



(15) JP 2012-144792 A 2012.8.2

10

20

30

40

50

　なお、本実施形態においては、真空ポンプ３４により、チャンバ６内の真空度を０．１
Ｔｏｒｒ以下にすることができるが、これに限られるものではなく、チャンバ６のシール
性能、真空ポンプ３４の性能を適切選択して、その他の所望の真空度を得るようにするこ
とができる。
【０１０６】
＜合金微粒子の製造方法の説明＞
　次に、上記の製造装置２を用いて、合金微粒子を製造する方法を説明する。
　本実施形態で用いる金属縒り線４として、金、銀、銅、アルミニウム、ニッケル、錫、
パラジウム、マンガンの少なくとも二種の金属細線が縒り合わされたものを用いることが
できる。また、金属縒り線４の直径としては、０．１～１．０ｍｍを例示ことができるが
、これに限られるものではない。また、各金属細線の直径としては、０．１～０．５ｍｍ
を例示ことができるが、これに限られるものではない。
　なお、更に詳細な具体例に関しては、実施例１及び実施例２を用いて後述する。
【０１０７】
　本実施形態では金属縒り線を用いているが、複数の金属単線を電極の接点間に配置して
パルス電圧を印加することもできる。この場合には、搬送装置により複数の金属単線を平
行に搬送することもできるし、チャンバ６に対して対向する位置に２つの搬送装置を配置
して、両側から金属単線を搬送することもできる。また、金属縒り線と金属単線とを組み
合わせることもできる。
【０１０８】
　はじめに準備段階として、金属縒り線４が予め巻き取られたワイヤーボビンをボビン駆
動装置２２にセットし、チャンバ６が解放されている状態で、ボビン駆動装置２２を回転
させて、巻き戻した金属縒り線４を搬送して、図１に示すような金属縒り線４が電極対８
ａ、８ｂとの間を繋ぐように電極対８ａ、８ｂの接点Ａ、Ｂと接触するような状態を形成
する。
　更に、有機物霧を発生させる場合には、有機材を雰囲気ガス供給装置１６のヒ－ター３
６にセットした後、チャンバ６を閉じる。その後、ストップバルブ５８を開けて、真空ポ
ンプ３４を駆動することにより、チャンバ６内の空気を外部へ排出することができる。所
望の真空度に達した後、ストップバルブ６を閉じて真空ポンプ３４をチャンバ６から隔離
し、真空ポンプ３４を停止する。
【０１０９】
　次に、不活性ガス環境下で合金微粒子を製造する場合には、雰囲気ガス供給装置１６を
用いて、チャンバ６内に不活性ガスを充填する。具体的には、ストップバルブ５８を開い
て、接続配管５６を介して、ガスボンベ３２内の不活性ガスをチャンバ６内に供給する。
　また、有機物霧を含む環境下で合金微粒子を製造する場合には、更に、有機物霧供給装
置１８を用いて、チャンバ６内に有機物霧を供給する。具体的には、ヒ－ター３６に給電
し、予めヒータ３６にセットされていた有機物を加熱して、有機物霧を発生させてチャン
バ６内に満たす。
【０１１０】
　この状態で、製造装置２を稼働開始させることにより、パルス電流の供給タイミングと
、金属縒り線４の搬送タイミングとの同期が取られた微粒子製造サイクルが開始される。
このとき、微粒子捕捉装置１４の循環ポンプ２８が定常的に稼働しており、製造された合
金微粒子は捕捉フィルタ３０で捕捉される。
　各微粒子製造サイクルでは、パルス電圧の印加により、金属縒り線４の長さＬの部分を
気化させて、金属縒り線４の構成金属による複数の金属蒸気又は金属ラジカルを形成する
。その後、形成された複数の金属蒸気又は金属ラジカルは、雰囲気ガスによりチャンバ６
内で互いに接触しながら冷却されて、合金微粒子が形成される。また、有機物霧が存在す
る場合には、合金微粒子の外側に有機材のコーティング層が形成される。
【０１１１】
　金属蒸気又は金属ラジカルの冷却速度は、雰囲気ガス供給装置１６により供給される雰
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囲気ガス（有機物霧を含む場合も含む）の圧力の影響を受け、供給圧力が高い場合には冷
却速度が高くなり、製造される合金微粒子の平均粒径が小さくなる。よって、雰囲気ガス
の供給圧力を制御することにより、製造される合金微粒子の平均粒径を調整することがで
きる。
【０１１２】
　製造される合金微粒子の粒径としては、５０μｍ以下が好ましく、３０μｍ以下がより
好ましく、１０μｍ以下が更に好ましい。
　各微粒子製造サイクルで製造される合金微粒子の組成比は、気化させる各々の金属細線
長さと断面積の積で定義される体積の比に比例する。つまり、長さＬ（単位長さでも同様
）の金属縒り線４を構成する各金属細線の断面積及び長さは概略一定であり、よって、各
金属細線の体積は概略一定となるので、製造された合金微粒子の組成比はほぼ一定となる
。仮に、金属縒り線４が電極対８ａ、８ｂの間を直線的に繋いでいない場合、例えば、曲
線形状で繋いでいる場合であっても、直線の場合に比べて、１サイクルで製造される合金
微粒子の量が異なっても、製造された合金微粒子の組成比は同一である。
【０１１３】
　以上のように本発明に係る合金微粒子の製造方法及び製造装置によれば、原理が単純で
あるため製造装置の作製が容易であり、エネルギー効率が高いため、合金微粒子を大量生
産する場合にはコスト的に有利であり、製造される微粒子が高純度であるという利点を失
うことなく、所望の組成を有する所望の大きさの合金微粒子を製造することができる。
　また、バルク合金又は合金細線が安定に存在しないものでも、合金微粒子を製造するこ
とができる。
【０１１４】
　特に、下記の実施例に示すように、所定の断面積を有する第１の金属細線の外周に第２
の金属細線を６回／ｃｍ～１６回／ｃｍの巻き数だけ巻きつけて形成された金属撚り線を
用いることにより、均一な組成で粒径の揃った所望の合金微粒子を製造することができる
。
【０１１５】
（実施例の説明）
　次に、上記の製造装置を用いて、実際に合金微粒子を製造した結果を実施例として下記
に示す。
　製造装置として、下記の仕様のものを用いて合金微粒子を製造した。
製造装置の仕様
－　金属縒り線の直径:０．２～０．４ｍｍ
－　チャンバ内径：　　３００ｍｍ
－　電極間距離：　５～３０ｍｍ
－　金属縒り線の搬送速度：　０～５００ｍｍ／ｓｅｃ
－　パルス電圧：　２．０～１０．０　ｋＶ
－　充放電サイクル：０．１～１０．０Ｈｚ
－　捕捉フィルタ目開き：　５０～２００ｎｍ
－　チャンバ真空度：　０．１Ｔｏｒｒ以下
【０１１６】
　下記の実施例で製造する微粒子の組成としては、Ｎｉ：Ａｌ＝５０：５０（ａｔ％）の
微粒子（重量比でＮｉ：Ａｌ≒２．２：１）を得ることを目標として、Ａｌ線材及びＮｉ
線材の直径とＮｉ線材の巻き数（回／ｃｍ）を定めた。
【０１１７】
＜実施例１＞
　はじめに、直径０．３０ｍｍの直線状のＡｌ線材（芯材）に、直径０．２５ｍｍのＮｉ
線材を、ＡＬ線材の長さ１ｃｍ当たりＮｉ線材を１６回巻きつけて、１６回／ｃｍのＮｉ
Ａｌ撚り線を形成し、上記の製造装置を用いて合金微粒子を製造した。
【０１１８】
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　下記の実施条件で、上述の合金微粒子の製造方法に基づいて製造を行なった。
電極間距離：　２０ｍｍ
パルス電圧：　６．０　ｋＶ
捕捉フィルタ：　メンブレンフィルタ　孔径１００ｎｍ
雰囲気：　Ｎ２　１００ｋＰａ
【０１１９】
　以上の条件で製造した合金微粒子のＸ線回折法（ＸＲＤ：X-Ray Diffraction spectros
copy）による分析結果を図３に示し、透過型電子顕微鏡（ＴＥＭ：Transmission Electro
n Microscope）によるＴＥＭ画像を図４に示す。なお、図３のグラフの横軸に示すθは、
回折角を意味する。
【０１２０】
　図３のグラフのピーク部分から明らかなように、１６回／ｃｍのＮｉＡｌ撚り線を用い
ることにより、均一な組成のＮｉＡｌ微粒子を製造できることが判明した。また、図４の
ＴＥＭ画像から明らかなように、１６回／ｃｍのＮｉＡｌ撚り線を用いることにより、粒
径が５０ｎｍ以下の粒径の揃ったＮｉＡｌ微粒子を製造できることが判明した。
【０１２１】
＜実施例２＞
　次に、直径０．３０ｍｍの直線状のＡＬ線材（芯材）に、直径０．２５ｍｍのＮｉ線材
を、ＡＬ線材の長さ１ｃｍ当たりＮｉ線材を６回巻きつけて、６回／ｃｍのＮｉＡｌ撚り
線を形成し、上記の製造装置を用いて合金微粒子を製造した。
　実施条件は、上記の実施例１の場合と同様である。
【０１２２】
　以上の条件で製造した合金微粒子のＸ線回折法による分析結果を図５に示し、透過型電
子顕微鏡によるＴＥＭ画像を図６に示す。
　図５のグラフのピーク部分から明らかなように、６回／ｃｍのＮｉＡｌ撚り線を用いた
場合においても、均一な組成のＮｉＡｌ微粒子を製造できることが判明した。また、図６
のＴＥＭ画像から明らかなように、６回／ｃｍのＮｉＡｌ撚り線を用いた場合においても
、粒径が５０ｎｍ以下の粒径の揃ったＮｉＡｌ微粒子を製造できることが判明した。
【０１２３】
＜比較例１＞
　次に、直径０．３０ｍｍの直線状のＡＬ線材（芯材）に、直径０．０５ｍｍのＮｉ線材
を、ＡＬ線材の長さ１ｃｍ当たりＮｉ線材を２００回巻きつけて、２００回／ｃｍのＮｉ
Ａｌ撚り線を形成し、上記の製造装置を用いて合金微粒子を製造した。
　実施条件は、上記の実施例１の場合と同様である。
【０１２４】
　以上の条件で製造した合金微粒子のＸ線回折法による分析結果を図７に示し、透過型電
子顕微鏡によるＴＥＭ画像を図８に示す。
　図７のグラフから明らかなように、２００回／ｃｍのＮｉＡｌ撚り線を用いた場合にお
いては、Ａｌ３Ｎｉ２を主相として、ＡｌＮｉ３、Ａｌ３Ｎｉ、ＮｉＡｌ２Ｏ４を含む混
合相が形成され、均一な組成のＮｉＡｌ微粒子を製造できないことが判明した。また、図
８のＴＥＭ画像から明らかなように、２００回／ｃｍのＮｉＡｌ撚り線を用いた場合にお
いては、３０～１００ｎｍの粒子と、２００ｎｍ以上の粒子の混合体が生じており、粒径
の揃ったＮｉＡｌ微粒子を製造できないことが判明した。
　このことは、１６回／ｃｍの巻き数の範囲より多いより密着した巻き方をした場合には
、蒸発した時点で、ＡＬ線材及びＮｉ線材からの蒸気に濃度差が生じて、凝縮時に所定の
組成比にならないからと考えられる。
【０１２５】
　以上のような実施例１、２及び比較例１から明らかなように、芯線となる第１の金属細
線に６回／ｃｍ～１６回／ｃｍの巻き数で第２の金属細線を巻き付けた撚り線にパルス電
流を流して気化させて、冷却させることにより、均一な組成を有し、かつ粒径が５０ｎｍ
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以下の粒径の揃った所望の金属微粒子を製造できることが判明した。
【０１２６】
（その他の実施形態の説明）
　なお、上記の実施形態及び実施例の説明においては、二元合金微粒子の製造を例にとっ
て説明したが、これに限られるものではなく、例えば、三元系以上の多元合金の製造に本
発明を適用することができる。また、本発明は、上記のような金属細線の外周に他の細線
を巻き付けていく巻き方に限定されるものではなく、例えば、線径の近い材料を互いに巻
きつける巻き方を適用することも可能である。
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