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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　巻取り可能な寸法のアラミド繊維材料を含んで構成されるカーボンナノチューブ（ＣＮ
Ｔ）導入アラミド繊維材料と、
　前記アラミド繊維材料の周囲に形状に合わせて配置されたバリアコーティングと、
　前記アラミド繊維材料に導入されたカーボンナノチューブ（ＣＮＴ）と、
を含んで構成され、
　前記ＣＮＴは、長さが均一かつ分布が均一であり、
　前記バリアコーティングは、アルコキシシラン、アルモキサン、スピンオンガラス、及
びガラスナノ粒子から選択される、複合材料。
【請求項２】
　前記ＣＮＴの成長に使用される遷移金属ナノ粒子をさらに含んで構成される請求項１に
記載の複合材料。
【請求項３】
　前記アラミド繊維材料へのＣＮＴの導入は、前記アラミド繊維へのそれぞれのＣＮＴの
直接結合、ＣＮＴと前記アラミド繊維との間に配置された遷移金属ナノ粒子を介した間接
結合、ＣＮＴと前記アラミド繊維との間に配置された遷移金属及びバリアコーティングを
介した間接結合、ＣＮＴとアラミド繊維との間に配置されたバリアコーティングを介した
間接結合、及びこれらの組み合わせから選択される結合モチーフを含んで構成される請求
項１に記載の複合材料。
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【請求項４】
　界面活性剤、帯電防止剤、潤滑剤、シロキサン、アルコキシシラン、アミノシラン、シ
ラン、シラノール、ポリビニルアルコール、でんぷん、及びこれらの混合物から選択され
るサイジング剤をさらに含んで構成された請求項１に記載の複合材料。
【請求項５】
　エポキシ、ポリエステル、ビニルエステル、ポリエーテルイミド、ポリエーテルケトン
ケトン、ポリフタルアミド、ポリエーテルケトン、ポリエーテルエーテルケトン、ポリイ
ミド、フェノールホルムアルデヒド、及びビスマレイミドから選択されるマトリックス材
をさらに含んで構成された請求項１に記載の複合材料。
【請求項６】
　（ａ）巻取り可能な寸法のアラミド繊維材料の表面に、バリアコーティング及びカーボ
ンナノチューブ（ＣＮＴ）形成触媒を配置することと、
　（ｂ）前記アラミド繊維材料上にカーボンナノチューブを合成し、これによりカーボン
ナノチューブ導入アラミド繊維材料を形成することと、
を含んで構成され、
　ＣＮＴ成長チャンバー中における５から６００秒の材料滞留時間を有し、
　前記バリアコーティングは、アルコキシシラン、アルモキサン、スピンオンガラス、及
びガラスナノ粒子から選択される、連続ＣＮＴ導入方法。
【請求項７】
　前記アラミド繊維上に前記バリアコーティング又は触媒を配置する前に、前記アラミド
繊維材料からサイジング剤を除去することをさらに含んで構成される請求項６に記載の方
法。
【請求項８】
　前記アラミド繊維材料上に前記ＣＮＴ形成触媒を配置する工程は、前記アラミド繊維材
料への溶液のスプレー、浸漬コーティング又は気相堆積を含んで構成される請求項６に記
載の方法。
【請求項９】
　前記バリアコーティングを配置する工程は、前記アラミド繊維材料上への前記ＣＮＴ形
成触媒の配置と同時である請求項６に記載の方法。
【請求項１０】
　前記アラミド繊維材料上に前記ＣＮＴ形成触媒が配置される直前に、前記バリアコーテ
ィングが前記アラミド繊維材料上へ形状に合わせて配置される請求項６に記載の方法。
【請求項１１】
　前記アラミド繊維材料上に前記ＣＮＴ形成触媒を配置する前に、前記バリアコーティン
グを部分的に硬化させることをさらに含む請求項１０に記載の方法。
【請求項１２】
　前記アラミド繊維材料上に前記ＣＮＴ形成触媒を配置した後、前記バリアコーティング
を硬化させることをさらに含む請求項１１に記載の方法。
【請求項１３】
　前記カーボンナノチューブ導入アラミド繊維材料にサイジング剤を塗布することをさら
に含んで構成される請求項６に記載の方法。
【請求項１４】
　前記カーボンナノチューブ導入アラミド繊維にマトリックス材を適用することをさらに
含んで構成される請求項６に記載の方法。
【請求項１５】
　ａ）前記アラミド繊維材料上にカーボンナノチューブの第１のタイプの第１の量を合成
することであって、前記カーボンナノチューブの第１のタイプは、前記アラミド繊維材料
の少なくとも１つの第１の性質を変化させるために選択されることと、
　ｂ）前記アラミド繊維材料上にカーボンナノチューブの第２のタイプの第２の量を合成
することであって、前記カーボンナノチューブの第２のタイプは、前記アラミド繊維材料
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の少なくとも１つの第２の性質を変化させるために選択されることと、
をさらに含んで構成される請求項６に記載の方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本出願は、２００９年１１月２日に出願された米国特許仮出願第６１／２５７，４１３
号の利益を主張する。
【０００２】
　本発明は、有機繊維材料に関し、より詳しくは、カーボンナノチューブにより修飾され
たアラミド繊維材料に関する。
【背景技術】
【０００３】
　繊維材料は、商用の航空、娯楽、工業、運輸等の幅広い産業で多くの異なる用途に使用
されている。これらの及び他の用途で一般に使用される繊維材料には、例えば、有機繊維
、セルロース系繊維、炭素繊維、金属繊維、セラミック繊維、及びアラミド繊維が含まれ
る。
【０００４】
　有機繊維は、特に、構造を大きく変化させ、物理的性質及び用途を変化させる。例えば
、スパンデックス（Spandex）等の多くの弾性有機繊維材料は、繊維／被服工業に使用さ
れる。KEVLAR（登録商標）は、例えば防弾チョッキやタイヤ、一般にはエポキシ等の強化
樹脂やセメントを含む多くの複合材料の中に存在する特に強いアラミド繊維材料である。
アラミド繊維は、良好な引張強度特性を有するが、光崩壊に敏感であり、大量の湿気を吸
収し得る。
【０００５】
　複合材料を形成するためにマトリックス材にアラミド繊維を組み込む場合、アラミド繊
維材料とマトリックス材との間の界面を強化するためにサイジング剤を使用することがで
きる。しかしながら、従来のサイジング剤は、それが塗布される多くのアラミド繊維材料
よりも低い界面強度を示し得る。結果として、サイジング剤の強度及びサイジング剤が界
面応力に耐える能力により、複合材料全体の強度が決定される。
【０００６】
　上記の問題のいくつかに対処するアラミド繊維材料用のサイジング剤を開発することは
、アラミド繊維材料に望ましい性質を与えるのと同様に有益であろう。本発明は、この必
要を満たすとともに、関連する利益を提供する。
【発明の概要】
【課題を解決するための手段】
【０００７】
　ある態様において、本明細書で開示された実施形態は、巻取り可能な寸法のアラミド繊
維材料を含むカーボンナノチューブ（ＣＮＴ）導入（carbon nanotube (CNT)-infused）
アラミド繊維材料と、アラミド繊維材料の周囲に形状に合わせて（conformally）配置さ
れたバリアコーティングと、アラミド繊維材料に導入される（infused）カーボンナノチ
ューブ（ＣＮＴ）と、を含む複合材料に関する。ＣＮＴは、長さが均一かつ分布が均一で
ある。
【０００８】
　ある態様において、本明細書で開示された実施形態は、（ａ）巻取り可能な寸法のアラ
ミド繊維材料の表面にバリアコーティング及びカーボンナノチューブ（ＣＮＴ）形成触媒
を配置すること、及び（ｂ）アラミド繊維材料上にカーボンナノチューブを合成し、これ
によりカーボンナノチューブ導入アラミド繊維材料を形成すること、を含む連続ＣＮＴ導
入方法(continuous CNT infusion process)に関する。
【図面の簡単な説明】
【０００９】
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【図１】熱及び電気伝導性を向上させるために高い成長温度でアラミド繊維（Kevlar）上
に成長したＣＮＴのＳＥＭ画像を示す。
【図２】機械的性質を向上させるために低い成長温度でアラミド繊維（Kevlar）上に成長
したＣＮＴのＳＥＭ画像を示す。
【図３】本発明の実施形態によるＣＮＴ導入アラミド繊維材料の製造方法を示す。
【図４】低温ＣＮＴ合成のための炭素供給ガス予熱器を含むＣＮＴ成長用装置を示す。
【図５】ＣＮＴ合成成長チャンバーの断面図を示す。
【図６】低温ＣＮＴ合成のための炭素供給ガス予熱器及びディフューザを含むＣＮＴ合成
成長チャンバーの断面図を示す。
【図７】ＣＮＴ導入アラミド繊維材料の製造方法を実施するためのシステムを示す。
【図８】樹脂コーティング及び巻取りプロセスがその後に続く、ＣＮＴ導入アラミド繊維
材料の製造方法を実施するための他のシステムを示す。
【発明を実施するための形態】
【００１０】
　本開示は、１つには、カーボンナノチューブ導入（ＣＮＴ導入）アラミド繊維材料を対
象とする。アラミド繊維材料へのＣＮＴの導入は、多くの機能を発揮することができ、こ
れには例えば、湿気や光崩壊による損傷から保護するサイジング剤としての機能が含まれ
る。ＣＮＴベースサイジング剤はまた、複合材料中のアラミド繊維材料とマトリックス材
料との間の界面としての役割を果たすことができる。ＣＮＴはまた、アラミド繊維材料を
コーティングするいくつかのサイジング剤のうちの１つとしての役割も果たすことができ
る。
【００１１】
　その上、アラミド繊維材料上に導入されたＣＮＴは、例えば、熱又は電気伝導性、又は
引張強度等のアラミド繊維材料の様々な性質を変化させることができる。ＣＮＴ導入アラ
ミド繊維材料を作るために使用されるプロセスは、実質的に均一な長さかつ均一な分散の
ＣＮＴを提供し、これは修飾されているアラミド繊維材料全体にその有益な性質を均一に
与える。さらに、本明細書で開示されたプロセスは、巻取り可能な寸法のＣＮＴ導入アラ
ミド繊維材料の生産に適している。
【００１２】
　本開示はまた、１つには、ＣＮＴ導入アラミド繊維材料を作る方法を対象にする。本明
細書で開示されたプロセスは、アラミド繊維材料に典型的なサイジング溶液を塗布する前
に、もしくはそのかわりに、新たに作られた初期のアラミド繊維材料に適用することがで
きる。あるいは、本明細書で開示されたプロセスは、例えば、表面にすでにサイジング剤
を塗布されているアラミド繊維トウ等の商用のアラミド繊維材料を使用可能にすることが
できる。このような実施形態において、アラミド繊維材料のさらなる処理のためにサイジ
ング剤は除去されてもよい。以下でさらに説明されるように、アラミド繊維材料へのＣＮ
Ｔの間接導入を提供する中間層としての役割を果たし得るバリアコーティング又は遷移金
属ナノ粒子もしくはその両方と、ＣＮＴは協働して合成される。ＣＮＴ合成後、要望に応
じてさらなるサイジング剤アラミド繊維材料に塗布することができる。
【００１３】
　本明細書で開示されたプロセスは、トウ、テープ及びファブリック等の巻取り可能な長
さに沿って、均一な長さ及び分布のカーボンナノチューブの連続生産を可能にする。様々
なマット、織物（woven）、不織ファブリック（non-woven fabric）等を本発明のプロセ
スにより機能化することができるが、元となるトウやヤーン等の母材がＣＮＴ機能化され
た後、これらにより高秩序構造を形成することも可能である。例えば、ＣＮＴ導入織物は
、ＣＮＴ導入アラミド繊維トウから形成することができる。
【００１４】
　当業者は、アラミド繊維のより高い温度に対する敏感さに起因した、アラミド繊維上に
新たにカーボンナノチューブを成長させるプロセスに特有の問題を認識するだろう。例え
ば、KEVLAR（登録商標）は、４００℃を越えると分解し、約４５０℃で昇華する。したが
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って、本明細書で開示されたプロセスは、このような温度感覚を克服するための１つ又は
複数の技術を利用する。温度感覚を克服するための１つの技術は、ＣＮＴ成長時間を短縮
することである。これは、高いＣＮＴ成長率を提供するＣＮＴ成長反応器構成により手助
けすることができる。他の技術は、合成中にアラミド繊維材料を保護する遮熱コーティン
グを提供することである。最後に、低温でのＣＮＴ合成技術を使用することができる。こ
れらの技術の１つ又は複数を使用することにより、機能化されたアラミド繊維材料の巻取
り可能な量を提供する連続プロセスで、ＣＮＴ導入アラミド繊維材料を提供することがで
きる。
【００１５】
　本明細書において、「アラミド繊維材料」という用語は、その主要な構造要素としてア
ラミド繊維を有する全ての材料をいう。この用語は、繊維、フィラメント（filament）、
ヤーン（yarn）、トウ（tow）、テープ（tape）、織物（woven）及び不織ファブリック（
non-woven fabric）、プライ（ply）、マット（mat）、３次元織物構造（3D woven struc
ture）、及びパルプ（pulp）を包含する。
【００１６】
　本明細書において、「巻取り可能な寸法」という用語は、長さを制限されない少なくと
も１つの寸法を有するアラミド繊維材料のことをいい、これは、前記材料をスプール又は
マンドレル上に保存可能にする。「巻取り可能な寸法」のアラミド繊維材料は、ここで記
載されたＣＮＴ導入用のバッチ又は連続プロセスのいずれかの使用を示す少なくとも１つ
の寸法を有する。市販の巻取り可能な寸法のアラミド繊維材料の１つとして、テックス値
が６００（１ｔｅｘ＝１ｇ／１，０００ｍ）又は５５０ｙａｒｄ／ｌｂ（DuPont, Wilmin
gton, DE）のKevlar（登録商標）が挙げられる。特に、市販のアラミド繊維トウとして、
例えば、１，２，４，８ｏｚ，１，２，５，１０，２５ｌｂ及びより大きなスプールが得
られる。本発明のプロセスは、１から１０ｌｂのスプールで容易に動作するが、より大き
なスプールも使用可能である。さらに、例えば５０ｌｂかそれ以上の極めて長い巻取り可
能な長さを、２つの２５ｌｂのスプールのような扱い易い寸法に分割する前処理を組み込
むことができる。
【００１７】
　本明細書において、「カーボンナノチューブ」（ＣＮＴ）という用語は、単層カーボン
ナノチューブ（single-walled carbon nanotube, SWNT）、２層カーボンナノチューブ（d
ouble-walled carbon nanotube, DWNT）及び多層カーボンナノチューブ（multi-walled c
arbon nanotube, MWNT）を含むフラーレン族の円筒形状のあらゆる炭素同素体のことをい
う。ＣＮＴは、フラーレン様構造により閉塞されるか、又は端部が開口してもよい。ＣＮ
Ｔには、他の物質を封入されたものが含まれる。
【００１８】
　本明細書において、「長さが均一」とは、反応器内で成長したＣＮＴの長さについてい
う。「均一な長さ」とは、ＣＮＴの長さが、ＣＮＴの全長に対して±約２０％の許容誤差
を有することを意味し、ＣＮＴの長さは約５０ｎｍから約２００ミクロンまでの範囲で変
化する。例えば５０ｎｍ～４ミクロンのような極めて短い長さにおいて、この誤差は、Ｃ
ＮＴ全長の±約２０％からＣＮＴ全長の約２０％よりやや大きい±ＣＮＴ全長の約２５％
の範囲内であってもよい。
【００１９】
　本明細書において、「分布が均一」とは、アラミド繊維材料状のＣＮＴの密度の一貫性
をいう。「均一な分布」とは、アラミド繊維材料上のＣＮＴの密度が、ＣＮＴにより覆わ
れた繊維の表面領域のパーセンテージとして定義される被覆率で±約１０％の許容誤差を
有することを意味する。これは、直径８ｎｍで５層のＣＮＴにおいて±１５００ＣＮＴ／
μｍ２に等しい。この数値は、ＣＮＴの内部空間を充填可能（fillable）とみなしている
。
【００２０】
　本明細書において、「導入される（infused）」という用語は結合されることを意味し
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、「導入」という用語は、結合プロセスを意味する。このような結合には、直接共有結合
、イオン結合、π－π相互作用、又はファンデルワールス力媒介物理吸着が含まれてもよ
い。導入はまた、バリアコーティング又はＣＮＴとアラミド繊維材料との間に配置された
媒介遷移金属ナノ粒子への結合を介したアラミド繊維への間接的なＣＮＴの導入のように
、間接的であってもよい。ＣＮＴがアラミド繊維材料に「導入される」特定の方法は、「
結合モチーフ（bonding motif）」と呼ばれる。
【００２１】
　本明細書において、「遷移金属」という用語は、周期表のｄブロックの任意の元素又は
その合金のことをいう。「遷移金属」という用語はまた、酸化物、炭化物及び窒化物等の
遷移金属元素ベースの塩形態も含む。
【００２２】
　本明細書において、「ナノ粒子」もしくはＮＰという用語又はその文法的な同等物は、
ＮＰが球形である必要はないが、等価な球形における粒径が約０．１から約１００ナノメ
ートルまでの間の大きさの粒子のことをいう。特に、遷移金属ＮＰは、アラミド繊維材料
上でＣＮＴを成長させる触媒としての機能を果たす。
【００２３】
　本明細書において、「サイジング剤」、「繊維サイジング剤」又は単に「サイジング」
という用語は、アラミド繊維の健全性を保護するためのコーティングとしてアラミド繊維
の製造に使用される材料の総称であり、複合材料中のアラミド繊維とマトリックス材料と
の間の界面相互作用の強化し、あるいはアラミド繊維の特定の物理的性質を変化又は強化
する。ある実施形態において、アラミド繊維材料に導入されたＣＮＴは、サイジング剤と
して振舞う。
【００２４】
　本明細書において、「マトリックス材」という用語は、サイジング剤を塗布したＣＮＴ
導入繊維材料を、ランダム配向を含む特定の配向でまとめる機能を果たすバルク材のこと
をいう。ＣＮＴ導入アラミド繊維材料の物理的又は化学的性質の一部がマトリックス材に
付与されることにより、マトリックス材はＣＮＴ導入アラミド繊維材料の存在からの利益
を享受することができる。
【００２５】
　本明細書において、「材料滞留時間」という用語は、巻取り可能な寸法のアラミド繊維
材料に沿った個々の点が、ここで記載されたＣＮＴ導入プロセスの間にＣＮＴ成長状態に
さらされる時間のことをいう。この定義は、多層ＣＮＴ成長チャンバーを用いる場合の滞
留時間を含む。
【００２６】
　本明細書において、「ラインスピード」という用語は、ここで記載されたＣＮＴ導入プ
ロセスにおいて、巻取り可能な寸法のアラミド繊維材料を供給可能な速度のことをいい、
ラインスピードは、ＣＮＴの（１つの又は複数の）チャンバーの長さを材料滞留時間で除
して算出される速度である。
【００２７】
　ある実施形態において、本発明は、カーボンナノチューブ（ＣＮＴ）導入アラミド繊維
材料を含む複合材料を提供する。ＣＮＴ導入アラミド繊維材料には、巻取り可能な寸法の
アラミド繊維材料と、アラミド繊維材料の周囲に形状に合わせて（conformally）配置さ
れたバリアコーティングと、アラミド繊維材料に導入されたカーボンナノチューブ（ＣＮ
Ｔ）と、が含まれる。アラミド繊維材料へのＣＮＴの導入には、アラミド繊維へのそれぞ
れのＣＮＴの直接結合、ＣＮＴとアラミド繊維との間に配置された遷移金属ナノ粒子を介
した間接結合、ＣＮＴとアラミド繊維との間に配置された遷移金属及びバリアコーティン
グを介した間接結合、ＣＮＴとアラミド繊維との間に配置されたバリアコーティングを介
した間接結合、及びこれらを混合した結合モチーフが含まれてもよい。
【００２８】
　理論に制限されることなく、ＣＮＴ形成触媒として機能する遷移金属ＮＰは、ＣＮＴ成
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長核構造を形成することによりＣＮＴ成長に触媒作用をもたらす。ＣＮＴ形成触媒は、ア
ラミド繊維材料の基部に留まることができ、バリアコーティングにより固定され、アラミ
ド繊維材料の表面に導入される。このような場合において、遷移金属ナノ粒子触媒によっ
て初期に形成された核構造は、当該分野でしばしば観察されるＣＮＴ成長の先端部に沿っ
た触媒の移動をさせることなく、継続した非触媒核ＣＮＴ成長に十分である。このような
場合において、ＮＰは、アラミド繊維材料に対するＣＮＴの付着点としての機能を果たす
。バリアコーティングの存在はまた、さらなる間接的結合モチーフをもたらし得る。例え
ば、ＣＮＴ形成触媒は、繊維材料と表面接触せずに、上記の通りバリアコーティング内に
固定することができる。このような場合において、ＣＮＴ形成触媒とアラミド繊維材料と
の間に配置されたバリアコーティングの積層構造が生じる。いずれの場合も、形成された
ＣＮＴはアラミド繊維材料に導入される。カーボンナノチューブとアラミド繊維材料との
間に形成された実際の結合モチーフの性質に関わらず、導入されたＣＮＴは丈夫であり、
ＣＮＴ導入アラミド繊維材料がカーボンナノチューブの性質又は特性を示すことを可能に
する。
【００２９】
　また、理論に制限されることなく、アラミド繊維材料上にＣＮＴが成長する場合、反応
チャンバー内に存在し得る高温又は残留酸素もしくは湿気は、このような暴露を最小化す
る手段が一般に実施されるが、アラミド繊維材料に損傷を与えるおそれがある。その上、
アラミド繊維材料自体が、ＣＮＴ形成触媒との反応により変化することがある。すなわち
、アラミド繊維材料は、ＣＮＴ合成に使用される反応温度において、触媒に対する炭素供
給源として振る舞い得る。このような過剰な炭素は、炭素供給ガスの制御された導入を阻
害し、触媒を害することさえあり得る。本発明で使用されるバリアコーティングは、アラ
ミド繊維材料上でのＣＮＴ合成を促進するように設計される。理論に制限されることなく
、コーティングは、熱分解に対する熱障壁を提供することができ、またアラミド繊維材料
の高温環境への暴露を防ぐ物理障壁にもなり得る。さらに、バリアコーティングは、ＣＮ
Ｔ形成触媒とアラミド繊維材料との間の表面領域接触を最小化することが可能であり、あ
るいは、ＣＮＴ成長温度におけるＣＮＴ形成触媒へのアラミド繊維材料の暴露を軽減する
ことができる。
【００３０】
　内部のＣＮＴが略均一な長さであるＣＮＴ導入アラミド繊維材料を有する複合材料が提
供される。ここで記載された連続プロセスにおいて、ＣＮＴ成長チャンバー内でのアラミ
ド繊維材料の滞留時間は、ＣＮＴ成長を、最終的にはＣＮＴ長を制御するために調節する
ことができる。これは、成長したＣＮＴの特定の性質を制御する手段を提供する。ＣＮＴ
長はまた、炭素原料及びキャリアガス流量並びに成長温度の調節により制御することがで
きる。ＣＮＴの性質の追加の制御は、例えば、ＣＮＴを作るために使用する触媒の大きさ
を制御することにより可能となる。具体的には、例えば１ｎｍ遷移金属ナノ粒子触媒を使
用し、ＳＷＮＴを提供することができる。より大きな触媒を使用し、主にＭＷＮＴを作る
ことができる。
【００３１】
　さらに、使用されるＣＮＴ成長プロセスは、予め作られたＣＮＴを溶媒中に浮遊又は分
散して、手でアラミド繊維材料に塗布するプロセス中に生じるＣＮＴの束化又は凝集を避
けつつ、アラミド繊維材料上にＣＮＴが均一に分布したＣＮＴ導入アラミド繊維材料を提
供するのに有用である。このように凝集したＣＮＴは、アラミド繊維材料への付着力が弱
く、ＣＮＴの特性は、現れたとしても弱い。ある実施形態において、被覆率、すなわちコ
ーティングされた繊維の表面領域のパーセントで表される最大分布密度は、直径約８ｎｍ
で５層のＣＮＴの場合約５５％である。この被覆率は、ＣＮＴの内部空間が「充填可能な
」空間であるとして計算される。表面に分散した触媒を変化させ、ガス組成、及びプロセ
スのスピードを制御することにより、様々な分布／密度の値を達成することができる。一
般的に与えられるパラメータにおいて、繊維表面全体に約１０％以内の被覆率を達成する
ことができる。より高密度でより短いＣＮＴは、機械的性質を向上させるのに有用である
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一方、より低密度のより長いＣＮＴは、熱的及び電気的性質の向上に有用であるが、やは
り高密度が望ましい。より長いＣＮＴが成長した場合、より低密度が生じることがある。
これは、より低い触媒微粒子収率（catalyst particle yield）を引き起こすより高温及
びより急成長の結果である可能性がある。
【００３２】
　ＣＮＴ導入アラミド繊維材料を有する本発明の複合材料には、アラミドフィラメント、
アラミド繊維ヤーン、アラミド繊維トウ、アラミドテープ、アラミド繊維ブレイド、織物
アラミドファブリック、不織アラミド繊維マット、アラミド繊維プライ、３次元織物ファ
ブリック、及びパルプが含まれ得る。アラミド繊維は、アミド基の水素結合を占めるため
の補助溶剤である塩化カルシウムと、芳香族ポリマーを溶解するためのＮメチルピロリニ
ドン（N-methyl pyrrolinidone）と、の液状化学品ブレンドから固形繊維を紡糸すること
により製造することができる。アラミドフィラメントには、約１０ミクロンから約５０ミ
クロンの直径を有する高アスペクト比繊維が含まれる。アラミド繊維トウは、一般にはフ
ィラメントの密に結び付いた束であり、大抵は撚り合わされてロープを形成している。
【００３３】
　ヤーンには、捩れたフィラメントの密接な束が含まれる。ヤーン内のそれぞれのフィラ
メントの直径は比較的均一である。ヤーンは、１０００リニアメートル（linear meter）
あたりのグラム重量として表される「テックス（tex）」又は１０，０００yardあたりの
ポンド重量として表される「デニール（denier）」で示される様々な重量を有し、一般的
なテックスの範囲は通常約２０ｔｅｘから約１０００ｔｅｘまでの間である。
【００３４】
　トウには、捩れのないフィラメントの緩く結合した束が含まれる。ヤーンのように、ト
ウ内のフィラメントの直径は概して均一である。トウはまた様々な重量を有し、テックス
の範囲は通常約２０ｔｅｘと１０００ｔｅｘとの間である。これらは、例えば１Ｋトウ、
５Ｋトウ、１０Ｋトウ等のように、トウ内のフィラメントの数千本の本数によってしばし
ば特徴付けられる。
【００３５】
　アラミドテープは、模様として組み立てられるか、又は不織扁平トウを表す材料である
。アラミドテープは、様々な幅を有し、通常はリボンのような２面構造である。本発明の
プロセスは、テープの片面又は両面でのＣＮＴ導入と相性がよい。ＣＮＴ導入テープは、
平坦な基材表面上の「カーペット」又は「森」のようであり得る。さらに、本発明のプロ
セスは、テープのスプールを機能化するために、連続モードで実施することができる。
【００３６】
　アラミド繊維ブレイドは、ぎっしりつまったアラミド繊維のロープ様構造を表す。この
ような構造は、例えばヤーンにより組み立てることができる。編み上げ構造には空洞部分
が含まれるか、あるいは、編み上げ構造は他の心材の周囲に組み立てることができる。
【００３７】
　ある実施形態において、多くの一次アラミド繊維材料構造は、ファブリック又はシート
様構造を構成することができる。これらには、上記のテープに加えて、例えば織物アラミ
ドファブリック、不織アラミド繊維マット、及びアラミド繊維プライが含まれる。このよ
うなより高次な秩序構造は、元となるトウ、ヤーン、及びフィラメント等と、元となる繊
維に予め導入されたＣＮＴと、により組み立てることができる。あるいは、このような構
造は、ここで記載されたＣＮＴ導入プロセス用の基材としての機能を果たすことができる
。
【００３８】
　アラミド繊維材料は、ナイロン族に属する芳香族ポリアミド構造であり、周知のように
DuPont製のKEVLAR（登録商標）製品が例示される。アラミド繊維材料には、KEVLAR（登録
商標）、TECHNORA（登録商標）、TWARON（登録商標）等の市販品を含むパラアミドが含ま
れ得る。本発明に有用な他のアラミド繊維には、市販のNOMEX（登録商標）、TEIJINCONEX
（登録商標）、KERMEL（登録商標）、及びCONEX/NEW STAR（登録商標）等のメタアラミド
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が含まれ得る。他の有用なアラミドはSULFRON（登録商標）である。また、本発明に有用
なアラミドは混合物として説明されてもよく、例えば、NOMEX（登録商標）及びKEVLAR（
登録商標）は耐火服を作るのに使用される。
【００３９】
　アラミド繊維材料への導入に有用なＣＮＴには、単層ＣＮＴ、２層ＣＮＴ、多層ＣＮＴ
、及びこれらの混合物が含まれる。使用される正確なＣＮＴは、ＣＮＴ導入アラミド繊維
の用途に応じて決まる。ＣＮＴは、熱もしくは電気伝導性用途に、又は絶縁体として使用
することができる。ある実施形態において、導入されたカーボンナノチューブは、単層ナ
ノチューブである。ある実施形態において、導入されたカーボンナノチューブは、多層ナ
ノチューブである。ある実施形態において、導入されたカーボンナノチューブは、単層ナ
ノチューブと多層ナノチューブとの組み合わせである。単層及び多層ナノチューブの特性
には、いくつかの繊維の最終用途において、ナノチューブの種類の一方又は他方の合成を
決定づけるいくつかの相違が存在する。例えば、単層ナノチューブは半導体的又は金属的
であり得るが、多層ナノチューブは金属的である。
【００４０】
　ＣＮＴは、機械的強度、低～中程度の電気抵抗率及び高い熱伝導性等の特有の性質を、
ＣＮＴ導入アラミド繊維材料に付与する。例えば、ある実施形態において、カーボンナノ
チューブ導入アラミド繊維材料の電気抵抗率は、元のアラミド繊維材料の電気抵抗率より
低い。導入されたＣＮＴはまた、アラミド繊維材料のかわりに、ＣＮＴによるＵＶ放射の
選択的な吸収により、光崩壊に対する保護を提供することができる。さらに一般に、結果
として得られるＣＮＴ導入繊維が示すこれらの特性の程度は、カーボンナノチューブによ
るアラミド繊維の被覆率の程度及び密度の関数となる。直径８ｎｍで５層のＭＷＮＴの場
合、繊維の０～５５％の範囲の任意の繊維表面領域をコーティングすることができる（Ｃ
ＮＴの内部空間を充填可能とみなして計算している）。この数値は、より小さな直径のＣ
ＮＴの場合はより小さく、より大きな直径のＣＮＴの場合はより大きい。表面領域の５５
％の被覆率は、約１５，０００ＣＮＴ／ミクロン２に相当する。さらに、ＣＮＴの性質は
、上記の通り、ＣＮＴ長に依存した方法で繊維材料に与えることができる。導入されたＣ
ＮＴの長さは、約５０ｎｍから約５００ミクロンまでの範囲で変化させることができ、５
０ｎｍ，１００ｎｍ，１ミクロン，２ミクロン，３ミクロン，４ミクロン，５ミクロン，
６ミクロン，７ミクロン，８ミクロン，９ミクロン，１０ミクロン，１５ミクロン，２０
ミクロン，２５ミクロン，３０ミクロン，３５ミクロン，４０ミクロン，４５ミクロン，
５０ミクロン，６０ミクロン，７０ミクロン，８０ミクロン，９０ミクロン，１００ミク
ロン，１５０ミクロン，２００ミクロン，２５０ミクロン，３００ミクロン，３５０ミク
ロン，４００ミクロン，４５０ミクロン，５００ミクロン及びこれらの間の全ての値を含
む。ＣＮＴはまた、例えば、約０．０５ミクロンを含む約１ミクロンより短い長さとする
こともできる。ＣＮＴはまた、例えば、５１０ミクロン，５２０ミクロン，５５０ミクロ
ン，６００ミクロン，７００ミクロン及びこれらの間の全ての値を含む、５００ミクロン
より長い長さとすることもできる。
【００４１】
　本発明の複合材料には、約１ミクロンから約１０ミクロンの長さを有するＣＮＴを組み
込むことができる。このようなＣＮＴ長は、せん断強度を向上させる用途に有用となり得
る。ＣＮＴはまた、約０．０５～１５ミクロンの長さを有することができる。このような
ＣＮＴの長さは、ＣＮＴが繊維方向に配列された場合、引張強度を向上させるための用途
に有用となり得る。ＣＮＴはまた、約１０ミクロンから約１００ミクロンの長さを有する
ことができる。このようなＣＮＴ長は、機械的性質と同様に、電気的／熱的性質を向上さ
せるのに有用となり得る。本発明で使用されるプロセスはまた、電気的及び熱的性質の向
上にも有用となり得る約１００ミクロンから約１５０ミクロンの長さを有するＣＮＴを提
供することもできる。このようなＣＮＴ長の制御は、以下に記載のように、ラインスピー
ド及び成長温度の変更に加えて、炭素供給源及び不活性ガス流量を調整することにより容
易に達成される。ある実施形態において、巻取り可能な長さのＣＮＴ導入アラミド繊維材
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料を含む複合材料は、異なるＣＮＴ長で均一な様々な領域を有することができる。例えば
、引張及びせん断強度特性を強化するために均一なより短いＣＮＴ長を備えたＣＮＴ導入
アラミド繊維材料の第１の部分と、電気的又は熱的性質を強化するために均一なより長い
ＣＮＴ長を備えた同様の巻取り可能な材料の第２の部分と、を有するのが望ましいことが
ある。
【００４２】
　アラミド繊維材料へＣＮＴを導入するための本発明のプロセスは、均一なＣＮＴ長の制
御を可能とし、連続プロセスにおいては、巻取り可能なアラミド繊維材料をＣＮＴにより
高率で機能化することができる。材料滞留時間が５から６００秒で長さ３フィートのシス
テム用の連続プロセスにおけるラインスピードは、約０．２５ｆｔ／分から約３６ｆｔ／
分までのいずれか、又はそれより大きい。前記スピードは、以下にさらに説明される様々
なパラメータに応じて決定される。
【００４３】
　本発明のＣＮＴ導入アラミド繊維材料は、バリアコーティングを含む。バリアコーティ
ングには、例えば、アルコキシシラン（alkoxysilane）、アルモキサン（alumoxane）、
アルミナナノ粒子、スピンオンガラス（spin on glass）及びガラスナノ粒子が含まれ得
る。以下に記載のように、ＣＮＴ形成触媒は、未硬化バリアコーティング材料に添加し、
まとめてアラミド繊維材料に塗布することができる。他の実施形態において、ＣＮＴ形成
触媒を堆積させる前に、バリアコーティング材料をアラミド繊維材料に追加することがで
きる。ＣＮＴ形成触媒の炭素原料への暴露後もＣＶＤ成長が可能となるように、バリアコ
ーティング材料は十分に薄くすることができる。ある実施形態において、前記厚さは、Ｃ
ＮＴ形成触媒の有効径より薄いか略等しい。
【００４４】
　理論に制限されることなく、バリアコーティングは、アラミド繊維材料とＣＮＴとの間
の中間層の機能を果たし、ＣＮＴ成長点としての機能を果たす固定されたＣＮＴ形成触媒
ナノ粒子を介して、アラミド繊維材料へＣＮＴを機械的に導入する役割を果たす。このよ
うな機械的導入は、アラミド繊維材料にＣＮＴの特性を付与しながら、アラミド繊維材料
がＣＮＴを形成するための基盤（platform）として機能する強固な体制を提供する。さら
に、バリアコーティングを含むことの利益には、蒸気への暴露による化学的損傷及びＣＮ
Ｔ成長を促進するために用いられる温度までアラミド繊維材料を加熱することによるあら
ゆる熱的損傷からのアラミド繊維材料の直接的な保護が含まれる。
【００４５】
　本明細書に開示の導入されたＣＮＴは、従来のアラミド繊維「サイジング剤」の代替品
として効果的に機能することができる。導入されたＣＮＴは、従来のサイジング剤よりも
強固であり、複合材料中の繊維－マトリックス間の相互作用を向上させることができ、よ
り一般には、繊維－繊維間の相互作用を向上させることができる。実際には、本明細書で
開示されたＣＮＴ導入アラミド繊維材料は、ＣＮＴ導入アラミド繊維材料の性質がアラミ
ド繊維材料の性質と導入されたＣＮＴの性質との組み合わせであるという意味ではそれ自
体が複合材料である。本発明の実施形態は、そのような性質がないか、あるいは不十分で
あるアラミド繊維材料に、所望の性質を付与する手段を提供する結果となる。アラミド繊
維材料は、特定の用途の要求に適合するように調整又は設計することができる。サイジン
グ剤としての作用するＣＮＴは、疎水ＣＮＴ構造による湿気の吸収からアラミド繊維材料
を保護することができる。その上、以下にさらに例示される疎水性マトリックス材は疎水
性のＣＮＴと良好に相互作用し、繊維とマトリックス間の高い相互作用を提供する。
【００４６】
　上記の導入されたＣＮＴを有するアラミド繊維材料に付与された有用なサイジング剤の
性質にかかわらず、本発明の複合材料は、さらに「従来の」サイジング剤を含んでもよい
。このようなサイジング剤は種類や機能が様々であり、例えば、界面活性剤、帯電防止剤
、潤滑剤、シロキサン、アルコキシシラン、アミノシラン、シラン、シラノール、ポリビ
ニルアルコール、でんぷん、及びこれらの混合物が含まれる。このような第２のサイジン
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グ剤は、ＣＮＴ自体を保護するか、あるいは導入されたＣＮＴの存在により繊維に付与さ
れなかったさらなる性質を提供するために使用することができる。
【００４７】
　本発明の複合材料はさらに、ＣＮＴ導入アラミド繊維材料と複合材料を形成するマトリ
ックス材を含むことができる。このようなマトリックス材には、例えば、エポキシ、ポリ
エステル、ビニルエステル、ポリエーテルイミド、ポリエーテルケトンケトン、ポリフタ
ルアミド、ポリエーテルケトン、ポリエーテルエーテルケトン、ポリイミド、フェノール
ホルムアルデヒド及びビスマレイミドが含まれる。本発明において有用なマトリックス材
には、周知の任意のマトリックス材が含まれる（Mel M. Schwartz, Composite Materials
 Handbook（2d ed. 1992）参照）。さらに、マトリックス材には、熱硬化性及び熱可塑性
の樹脂（ポリマー）の両方、金属、セラミック及びセメントが含まれる。
【００４８】
　マトリックス材として有用な熱硬化性樹脂には、フタル酸／マレイン酸型のポリエステ
ル、ビニルエステル、エポキシ、フェノール樹脂、シアン酸塩、ビスマレイミド及びナデ
ィック末端封止ポリイミド（nadic end-capped polyimide, PMR-15等）が含まれる。熱可
塑性樹脂には、ポリスルホン、ポリアミド、ポリカーボネート、ポリフェニレン酸化物、
ポリ硫化物、ポリエーテルエーテルケトン、ポリエーテルスルホン、ポリアミドイミド、
ポリエーテルイミド、ポリイミド、ポリアリレート及び液晶ポリエステルが含まれる。
【００４９】
　マトリックス材として有用な金属には、アルミニウム６０６１，２０２４及び７１３ア
ルミニウムブレーズ（aluminum braze）等のアルミニウム合金が含まれる。マトリックス
材として有用なセラミックには、リチウムアルミノケイ酸塩等のカーボンセラミック、酸
化アルミニウム及びムライト等の酸化物、窒化ケイ素等の窒化物及び炭化ケイ素等の炭化
物が含まれる。マトリックス材として有用なセメントには、炭化物ベースのセメント（炭
化タングステン、炭化クロム及び炭化チタン）、耐火セメント（タングステントリア（tu
ngsten-thoria）及び炭酸バリウム－ニッケル（barium-carbonate-nickel））、クロム－
アルミナ、ニッケル－マグネシア及び鉄－ジルコニウム炭化物が含まれる。上記のマトリ
ックス材はいずれも単独で又は組み合わせて用いることができる。
【００５０】
　ある実施形態において、本発明は、（ａ）巻取り可能な寸法のアラミド繊維材料の表面
にバリアコーティング及びカーボンナノチューブ形成触媒を配置すること、及び（ｂ）ア
ラミド繊維材料上にカーボンナノチューブを合成し、これによりカーボンナノチューブ導
入アラミド繊維材料を形成すること、を含むＣＮＴ導入用の連続プロセスを提供する。
【００５１】
　９フィートのシステムにおいて、プロセスのラインスピードは、約０．２５ｆｔ／分か
ら約１０８ｆｔ／分までの範囲となり得る。ここで記載されたプロセスにより実現される
ラインスピードにより、ＣＮＴ導入アラミド繊維材料を短い製造時間で商業化可能な量だ
け形成することができる。例えば、３６ｆｔ／分のラインスピードでは、５つのばらばら
なトウ（２０ｌｂ／トウ）を同時に処理するよう設計されたシステムで１日当たり製造さ
れる（繊維上にＣＮＴが１重量％以上導入された）ＣＮＴ導入アラミド繊維の量は、１０
０ポンドを超えるかそれ以上となり得る。システムは、成長ゾーンを繰り返すことにより
、より多くのトウを同時に又はより高速で製造するよう作ることができる。
【００５２】
　また、当該技術分野において周知のＣＮＴの製造ステップの中には、運転の連続モード
を妨げる極めて遅いステップが存在する。例えば、当該技術分野で周知の一般的なプロセ
スにおいて、ＣＮＴ形成触媒還元ステップの実施には、１～１２時間を要することがある
。ＣＮＴ成長それ自体もまた時間がかかり、例えばＣＮＴ成長に数十分を要し、本発明で
実現される高速のラインスピードを妨げる。ここで記載されたプロセスは、このような律
速ステップを克服する。
【００５３】
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　本発明のＣＮＴ導入アラミド繊維材料形成プロセスは、予め用意されたカーボンナノチ
ューブを繊維材料に塗布しようとする際に生じるＣＮＴの絡み合いを避けることができる
。すなわち、予め用意されたＣＮＴはアラミド繊維材料に結合しないため、ＣＮＴは束化
し、絡み合う傾向がある。結果として、ＣＮＴは、不均一に分布し、アラミド繊維材料に
弱く付着する。しかしながら、本発明のプロセスは、もし望んだならば、成長密度を低下
させることにより、アラミド繊維材料の表面上に極めて均一に絡み合ったＣＮＴマットを
提供することができる。低密度に成長したＣＮＴは、最初にアラミド繊維材料に導入され
る。このような実施形態において、繊維は垂直方向に誘導するのに十分なほど濃くは成長
せず、結果としてアラミド繊維材料表面上に絡み合ったマットが生じる。一方、予め形成
されたＣＮＴの手作業による塗布は、アラミド繊維材料状のＣＮＴマットの均一な分布及
び密度を保証しない。
【００５４】
　図１は、本発明の実施形態によるＣＮＴ導入アラミド繊維材料を製造する方法２００の
フローチャートを示す。
【００５５】
　プロセス２００は、少なくとも以下の工程を含む。
【００５６】
　２０２：アラミド繊維材料へのバリアコーティング及びＣＮＴ形成触媒の塗布
【００５７】
　２０４：カーボンナノチューブ合成に十分な温度へのアラミド繊維材料の加熱
【００５８】
　２０６：触媒含浸アラミド繊維上でのＣＶＤ媒介成長によるＣＮＴの合成
【００５９】
　カーボンナノチューブをアラミド繊維材料に導入するために、カーボンナノチューブは
、バリアコーティングにより形状に合うようにコーティングされたアラミド繊維材料上に
合成される。一実施形態において、これはまず、バリアコーティングによってアラミド繊
維材料を形状に合わせてコーティングし、それから工程２０２によりバリアコーティング
上にナノチューブ形成触媒を配置することにより実現される。ある実施形態において、バ
リアコーティングは、触媒堆積の前に部分的に硬化されてもよい。これにより、触媒の受
容と、ＣＮＴ形成触媒とアラミド繊維材料との間の表面接触を可能にすることを含むバリ
アコーティングへの埋め込みと、を受け入れ可能な表面が提供される。このような実施形
態において、バリアコーティングは、触媒の埋め込み後、全体を硬化させることができる
。ある実施形態において、バリアコーティングは、ＣＮＴ形成触媒の堆積と同時に、アラ
ミド繊維材料を形状に合わせてコーティングする。ＣＮＴ形成触媒とバリアコーティング
とが配置されると、バリアコーティングは完全に硬化される。
【００６０】
　ある実施形態において、バリアコーティングは触媒堆積の前に完全に硬化させルことが
できる。このような実施形態において、完全に硬化したバリアコーティングをされたアラ
ミド繊維材料は、触媒を受容する表面を形成するためにプラズマにより処理することがで
きる。例えば、硬化したバリアコーティングを有するプラズマ処理されたアラミド繊維材
料は、ＣＮＴ形成触媒が堆積する粗面化された表面を提供することができる。このように
、バリアコーティングの表面を「粗面化」するためのプラズマプロセスは、触媒堆積を容
易にする。粗さは一般にナノメートルスケール規模である。プラズマ処理プロセスにおい
て、ナノメートルの深さかつナノメートルの直径のクレータ又は窪みが形成される。この
ような表面改質は、これに限られるものではないが、アルゴン、ヘリウム、酸素、窒素、
及び水素を含む様々な異なるガスの１つ又は複数のプラズマを使用して実現可能である。
連続的にアラミド繊維材料を処理するために、真空を必要としない「大気圧」プラズマが
使用されなければならない。プラズマは、２つの電極間に電圧をかけることにより作られ
、２つの電極間のガス種は次々にイオン化される。イオン化されたガスが基材に向かって
吹き降ろす「ダウンストリーム」方法により、プラズマ環境はアラミド繊維基材に適用す
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ることができる。また、アラミド繊維基材を２つの電極の間に送り、プラズマ環境で処理
することも可能である。
【００６１】
　ある実施形態において、アラミド繊維は、バリアコーティングを塗布する前に、プラズ
マ環境で処理することができる。例えば、プラズマ処理されたアラミド繊維材料は、より
高い表面エネルギーを有し、それ故、バリアコーティングのより高い湿潤及び被覆率が可
能となる。プラズマプロセスはまた、アラミド繊維表面を粗くし、上記と同様の方法にお
いてバリアコーティングの機械的結合を強化することができる。
【００６２】
　図３とともに以下にさらに記載されるように、触媒は遷移金属ナノ粒子を含むＣＮＴ形
成触媒を備えた溶液として作ることができる。合成されるナノチューブの直径は、上記の
金属粒子の大きさに関係する。ある実施形態において、市販のＣＮＴ形成遷移金属ナノ粒
子触媒の分散液が入手可能であり、希釈せずに使用するが、他の実施形態において、市販
の触媒の分散液は希釈することができる。このような溶液を希釈するかは、上記のように
、成長するＣＮＴの望ましい密度及び長さによって決めることができる。
【００６３】
　図３の実施形態に関して、カーボンナノチューブ合成は、化学蒸着（ＣＶＤ）プロセス
に基づいて示されており、高温で行われる。具体的な温度は触媒選択の関数であるが、一
般的には約４５０から１０００℃までの範囲である。したがって、工程２０４には、バリ
アコーティングされたアラミド繊維材料を上述の範囲の温度まで加熱し、カーボンナノチ
ューブ合成を手助けすることが含まれる。
【００６４】
　それから、工程２０６において、触媒含浸アラミド繊維材料上でのＣＶＤ助長ナノチュ
ーブ成長が行われる。ＣＶＤプロセスは、例えば、アセチレン、エチレン、又はエタノー
ルのような炭素含有原料ガスにより促進することができる。ＣＮＴ合成プロセスは、一般
に主なキャリアガスとして不活性ガス（窒素、アルゴン、ヘリウム）を使用する。炭素原
料は、全混合物の約０％から約１５％までの範囲で与えられる。ＣＶＤ成長のための実質
的な不活性環境は、成長チャンバーから湿気及び酸素を除去することにより用意される。
【００６５】
　ＣＮＴ合成プロセスにおいて、ＣＮＴは、ＣＮＴ形成遷移金属ナノ粒子触媒のある部分
で成長する。プラズマが作る強い電場を、ナノチューブ成長に影響を与えるために追加的
に使用することができる。すなわち、成長は、電場の方向に従う傾向がある。プラズマス
プレー及び電場の配置を適切に調整することにより、垂直方向（すなわち、アラミド繊維
材料に対して放射状）に整列したＣＮＴを合成することができる。ある状況において、た
とえプラズマが存在しなかったとしても、密集したナノチューブは、垂直方向の成長を維
持し、結果として、カーペットや森のようなＣＮＴの密な配列が生じるだろう。バリアコ
ーティングの存在もまた、ＣＮＴ成長の方向に影響を与え得る。
【００６６】
　アラミド繊維材料上に触媒を配置する工程は、溶液をスプレー又は浸漬コーティングす
ることにより、あるいは、例えばプラズマプロセスを介した気相堆積により、実現するこ
とができる。技術の選択は、バリアコーティングを塗布する方法と適合させることができ
る。このように、ある実施形態において、溶媒中の触媒の溶液を作った後、触媒は溶液と
ともにスプレーもしくは浸漬コーティング、又はスプレー及び浸漬コーティングの組み合
わせにより、アラミド繊維材料に塗布することができる。単独で又は組み合わせて用いら
れるどちらか一方の技術は、１回、２回、３回、４回というように何回でも使用すること
ができ、ＣＮＴ形成触媒により十分均一にコーティングされたアラミド繊維材料を提供す
る。浸漬コーティングが用いられる場合、例えば、アラミド繊維材料は、第１の浸漬槽に
第１の滞留時間第１の浸漬槽に浸すことができる。第２の浸漬槽を用いる場合、アラミド
繊維材料は、第２の浸漬槽に第２の滞留時間浸すことができる。例えば、アラミド繊維材
料は、浸漬構成及びラインスピードに応じて、約３秒から約９０秒の間、ＣＮＴ形成触媒
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の溶液に漬けることができる。スプレー又は浸漬コーティングプロセスを使用すると、触
媒の表面密度が約５％から高くとも約８０％であるアラミド繊維材料は、ＣＮＴ形成触媒
ナノ粒子が略モノレイヤーである。ある実施形態において、アラミド繊維材料上にＣＮＴ
形成触媒をコーティングするプロセスによる作られるのはモノレイヤーに過ぎないだろう
。例えば、大量のＣＮＴ形成触媒上でのＣＮＴ成長は、アラミド繊維材料へのＣＮＴの導
入の度合いを損なうことがある。他の実施形態において、遷移金属触媒は、蒸発技術、電
解析出技術、及びプラズマ原料ガスへ有機金属、金属塩、又は気相輸送を助長する他の複
合材料として遷移金属触媒を加えることのような当業者に周知の他のプロセスを用いて、
アラミド繊維材料上に堆積させることができる。
【００６７】
　本発明のプロセスは、連続的に設計されるため、巻取り可能なアラミド繊維材料は、浸
漬コーティング槽が空間的に分離された一連の槽で浸漬コーティングすることができる。
初期段階のアラミド繊維が新たに製造されている連続プロセスにおいて、浸漬槽又はＣＮ
Ｔ形成触媒のスプレーは、アラミド繊維材料へバリアコーティングを塗布及び硬化又は部
分硬化の後の最初のステップとすることができる。バリアコーティング及びＣＮＴ形成触
媒の塗布は、新たに形成されたアラミド繊維材料に、サイジング剤の塗布のかわりに行う
ことができる。他の実施形態において、ＣＮＴ形成触媒は、バリアコーティング後に他の
サイジング剤の存在下で新たに形成されたアラミド繊維に塗布することができる。このよ
うなＣＮＴ形成触媒及び他のサイジング剤の同時塗布は、ＣＮＴ形成触媒に、ＣＮＴ導入
を確実にするためのアラミド繊維材料のバリアコーティングとの表面接触をも提供するこ
とができる。
【００６８】
　使用される触媒溶液は、上記のｄブロック遷移金属のいずれかの遷移金属ナノ粒子であ
ってもよい。加えて、ナノ粒子には、合金と、元素形態又は塩形態のｄブロック金属の非
合金混合物と、これらの混合物と、が含まれ得る。このような塩形態には、これに制限さ
れるものではないが、酸化物、炭化物、及び窒化物が含まれる。これに制限されない例示
的な遷移金属ＮＰには、Ｎｉ，Ｆｅ，Ｃｏ，Ｍｏ，Ｃｕ，Ｐｔ，Ａｕ，Ａｇ及びこれらの
塩、並びにこれらの混合物が含まれる。ある実施形態において、このようなＣＮＴ形成触
媒は、バリアコーティング堆積と同時に、ＣＮＴ形成触媒をアラミド繊維材料に直接的に
塗布又は導入することにより、アラミド繊維上に配置することができる。これらの遷移金
属触媒の多くは、例えば、Ferrotec Corporation（Bedford, NH）を含む様々なサプライ
ヤーから容易に購入可能である。
【００６９】
　ＣＮＴ形成触媒をアラミド繊維材料へ塗布するのに使用する触媒溶液は、ＣＮＴ形成触
媒を均一に分散可能な任意の一般的溶媒とすることができる。このような溶媒には、これ
に制限されるものではないが、水、アセトン、ヘキサン、イソプロピルアルコール、トル
エン、エタノール、メタノール、テトラヒドロフラン（ＴＨＦ）、シクロヘキサン、又は
極性が制御されたことによりＣＮＴ形成触媒ナノ粒子が適切に分散される他の溶媒の全て
が含まれる。ＣＮＴ形成触媒の濃度は、触媒対溶媒が、約１：１から１：１００００の範
囲とすることができる。このような濃度は、バリアコーティング及びＣＮＴ形成触媒が同
時に塗布される場合に使用することができる。
【００７０】
　ある実施形態において、バリアコーティングされたアラミド繊維材料の加熱は、約４５
０℃から７５０℃までの範囲の温度とされ、ＣＮＴ形成触媒の堆積の後にカーボンナノチ
ューブが合成される。これらの温度への加熱は、ＣＮＴ成長のための炭素原料の導入より
も前に、あるいは略同時に行うことができるが、炭素原料とアラミド繊維材料との具体的
かつ独立した加熱状態は、以下でさらに説明するように制御することができる。
【００７１】
　ある実施形態において、本発明は、アラミド繊維材料からサイジング剤を除去すること
、アラミド繊維材料に形状に合わせてバリアコーティングを塗布すること、アラミド繊維
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材料にＣＮＴ形成触媒を塗布すること、アラミド繊維材料を少なくとも４５０℃まで加熱
すること、及びアラミド繊維材料上にカーボンナノチューブを合成すること、を含むプロ
セスを提供する。ある実施形態において、ＣＮＴ導入プロセスの工程には、アラミド繊維
材料からサイジング剤を除去すること、アラミド繊維材料にバリアコーティングを塗布す
ること、アラミド繊維材料にＣＮＴ形成触媒を塗布すること、繊維をＣＮＴ合成温度まで
加熱すること、及び触媒含浸アラミド繊維材料のＣＶＤ助長ＣＮＴ成長が含まれる。この
ように、市販のアラミド繊維材料が使用される場合、ＣＮＴ導入アラミド繊維を構成する
プロセスには、アラミド繊維材料上にバリアコーティング及び触媒を配置する前に、アラ
ミド繊維材料からサイジング剤を除去する個別のステップが含まれ得る。
【００７２】
　カーボンナノチューブを合成するステップには、カーボンナノチューブ形成のための様
々な技術が含まれ、これには参照により本明細書に組み込まれた同時係属中の米国特許出
願第２００４／０２４５０８８号に記載された技術が含まれる。本発明の繊維上に成長す
るＣＮＴは、これに制限されるものではないが、微小共振器、熱又はプラズマ助長ＣＶＤ
技術、レーザーアブレーション、アーク放電、及び高圧一酸化炭素（ＨｉＰＣＯ）を含む
当該技術分野で周知の技術により実現される。特に、ＣＶＤの間、そこに配置されたＣＮ
Ｔ形成触媒を備えバリアコーティングされたアラミド繊維材料を直接的に用いることがで
きる。ある実施形態において、ＣＮＴ合成の前に、従来のあらゆるサイジング剤を除去す
ることができる。ある実施形態において、ＣＮＴ合成用の低温炭素プラズマのジェットを
作るために、アセチレンガスがイオン化される。プラズマは、触媒を担持するアラミド繊
維材料に向けられる。このように、ある実施形態において、アラミド繊維材料上でのＣＮ
Ｔ合成には、（ａ）炭素プラズマを形成すること、及び（ｂ）炭素プラズマをアラミド繊
維材料上に配置された前記触媒上に向けること、が含まれる。成長するＣＮＴの直径は、
一部には、上記のＣＮＴ形成触媒の大きさにより決定される。ＣＮＴの成長を開始するた
めに、２つのガスが反応器内に供給される。アルゴン、ヘリウム又は窒素等の搬送又はプ
ロセスガスと、アセチレン、エチレン、エタノール、又はメタン等の炭素含有原料ガスと
、である。ＣＮＴは、ＣＮＴ形成触媒の場所で成長する。
【００７３】
　ある実施形態において、ＣＮＴ成長は、プラズマ助長される。プラズマは、成長プロセ
スの間、電場を与えることにより生み出すことができる。これらの状況下で成長したＣＮ
Ｔは、電場の方向に追従させることができる。このように、垂直に配列された反応器の形
状を調整することにより、カーボンナノチューブを円筒形繊維の周囲に容易に成長させる
ことができる。ある実施形態において、繊維の周囲での放射状の成長にはプラズマが必要
とされない。テープ、マット、ファブリック、プライ等の明らかな面を有するアラミド繊
維材料において、触媒は片面又は両面に配置することができ、ＣＮＴは片面又は両面に成
長させることができる。
【００７４】
　上記の通り、ＣＮＴ合成は、巻取り可能なアラミド繊維材料の機能化のための連続プロ
セスを提供するのに十分な速度で行われる。様々な装置構成が、以下に例示されるように
、このような連続合成を容易にする。
【００７５】
　ある実施形態において、ＣＮＴ導入アラミド繊維材料は、「全プラズマ」プロセスによ
り構成することができる。このような実施形態において、バリアコーティングされたアラ
ミド繊維材料は、最終ＣＮＴ導入製品を形成するために、多くのプラズマ媒介ステップを
経る。プラズマプロセスの始めに、繊維表面改質のステップを含むことができる。これは
、上記の通り、触媒堆積を容易にするためのアラミド繊維材料上のバリアコーティング表
面の「粗面化」のためのプラズマプロセスである。上記の通り、表面改質は、これに制限
されるものではないが、アルゴン、ヘリウム、酸素、アンモニア、水素、及び窒素を含む
様々な異なるガスの１つ又は複数の任意のプラズマを使用して行うことができる。
【００７６】
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　表面改質後、バリアコーティングされたアラミド繊維材料は、触媒塗布に向かう。これ
は、繊維上にＣＮＴ形成触媒を堆積させるためのプラズマプロセスである。ＣＮＴ形成触
媒は、一般的に、上記の通り遷移金属である。遷移金属触媒は、磁性流体、有機金属、金
属塩、又は気相輸送を促進するための他の複合材料の形態で、前駆体としてプラズマ原料
ガスに追加することができる。触媒は、必要とされる真空でも不活性雰囲気でもなく、周
囲環境の室温で塗布することができる。ある実施形態において、アラミド繊維材料は、触
媒塗布の前に冷却される。
【００７７】
　全プラズマプロセスが継続すると、ＣＮＴ成長反応器内でカーボンナノチューブ合成が
生じる。これは、炭素プラズマが触媒含浸繊維上にスプレーされるプラズマ助長化学蒸着
の使用により実現することができる。カーボンナノチューブ成長は高温（一般的には、触
媒に応じて、約４５０から７５０℃の範囲）で生じるため、触媒含浸繊維は炭素プラズマ
に暴露する前に加熱することができる。加熱後、アラミド繊維材料は、炭素プラズマを受
ける準備ができる。炭素プラズマは、例えば、アセチレン、エチレン及びエタノール等の
炭素含有ガスを、ガスをイオン化することができる電場に通すことで生じる。この低温炭
素プラズマは、スプレーノズルを介して、アラミド繊維材料に向けられる。アラミド繊維
材料は、プラズマを受けるために、スプレーノズルから約１センチメートル以内のような
スプレーノズルの近傍とすることができる。ある実施形態において、アラミド繊維の高い
温度を維持するために、プラズマ噴霧器におけるアラミド繊維材料の上方に加熱器が配置
される。
【００７８】
　連続カーボンナノチューブ合成のための他の構成には、アラミド繊維材料上に直接的に
カーボンナノチューブを合成及び成長させるための特別な矩形反応器が含まれる。反応器
は、カーボンナノチューブ担持アラミド繊維材料を製造するための連続インラインプロセ
スにて使用するために設計することができる。ある実施形態において、ＣＮＴは、マルチ
ゾーン反応器内の大気圧及び約４５０℃から約７５０℃の高温で、化学蒸着（ＣＶＤ）プ
ロセスを介して成長する。合成が大気圧で生じるという事実は、繊維上ＣＮＴ合成のため
の連続処理ラインへの反応器の組み込みを容易にする一因である。このようなゾーン反応
器を使用するインライン連続処理と一致する他の優位点は、当該技術分野における典型的
な他の手続及び装置構成では数分（あるいはそれ以上）かかるのとは対照的に、ＣＮＴ成
長が数秒で生じることである。
【００７９】
　様々な実施形態によるＣＮＴ合成反応器には、以下の特徴が含まれる。
【００８０】
　矩形合成反応器：当該技術分野で周知の一般的なＣＮＴ合成反応器の断面は円形である
。これには、例えば、歴史的要因（円筒形反応器は、しばしば研究所で使用される）及び
利便性（円筒形反応器内では流動力学のモデル化が容易であり、加熱システムは円筒形チ
ューブ（石英等）を受け入れやすく、そして製造が容易である）を含む多くの理由がある
。従来の円筒形から離れて、本発明は矩形断面を有するＣＮＴ合成反応器を提供する。離
れる理由は以下の通りである。
　１．反応器により処理することができる多くのアラミド繊維材料は、平らなテープやシ
ート様形状等のように比較的平坦であるため、円形断面では反応器容積を十分に使うこと
ができない。この効率の悪さにより、円筒形ＣＮＴ合成反応器には、例えばａ）十分なシ
ステムパージの維持（より大きな反応器容積は、同レベルのガスパージを維持するために
より多くのガス流量を必要とする）を含むいくつかの欠点が生じる。これにより、開放環
境中でのＣＮＴの大容積の製造には不向きなシステムが生じる。ｂ）より大きな炭素原料
ガス流量（不活性ガス流量の相対的な増加は、上記のａ）と同様、より多くの炭素原料ガ
ス流量を必要とする）。１２Ｋアラミド繊維トウの容積は、矩形断面を有する合成反応器
の全容積の２０００分の１であるとみなす。均等な成長円筒形反応器（すなわち、矩形断
面反応器と同じ平坦なアラミド繊維材料を収容する幅を有する円筒形反応器）において、
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アラミド繊維材料の容積は、チャンバーの容積の１７５００分の１である。ＣＶＤ等の気
相堆積プロセスは、一般的に圧力及び温度だけで制御されるが、容積は堆積の効率に重大
な影響を及ぼす。矩形反応器も過剰な容積が存在する。この過剰な容積は、余計な反応を
促進するにもかかわらず、円筒形反応器は約８倍の容積を有する。このより大きな競合す
る反応の発生の機会により、円筒形反応チャンバー内において、望まれた反応は事実上よ
りゆっくりと生じる。ＣＮＴ成長のこのような遅延は、連続プロセスの開発には問題であ
る。矩形反応器構成の利点の１つは、矩形チャンバーの高さを低くすることにより反応器
の容積を減少させ、これにより容積率を良くし、反応をより効率化できることである。本
発明のある実施形態において、矩形合成反応器の全容積は、合成反応器を通過しているア
ラミド繊維材料の容積の約３０００倍に過ぎない。さらなる実施形態において、矩形反応
器の全容積は、合成反応器を通過しているアラミド繊維材料の全容積の約４０００倍に過
ぎない。またさらなる実施形態において、矩形合成反応器の容積は、合成反応器を通過し
ているアラミド繊維材料の全容積の１００００倍未満である。加えて、円筒形反応器を使
用する場合、矩形断面を有する反応器と比較して、同じ流率を提供するためにより多くの
炭素原料ガスが必要となることは注目に値する。他の実施形態において、合成反応器が矩
形ではないが比較的それに類似した多角形形状により表される断面を有し、円形断面を有
する反応器に対して合成反応器の容積を同様に削減することは理解されるだろう。ｃ）問
題となる温度分布（比較的小さな直径の反応器が使用される場合、チャンバーの中央から
その壁面までの温度勾配は最小である）。しかし、商業生産に使用されるようなより大き
なサイズでは、温度勾配が増大する。このような温度勾配は、アラミド繊維材料基材全体
での製品品質のばらつきを生じさせる（すなわち、製品品質が半径方向の位置の作用とし
て変化する）。この問題は、矩形断面を有する反応器を使用した場合、略回避される。特
に、平坦な基材を使用する場合、反応器高さを基材スケール上方のサイズとして一定に保
つことができる。反応器の頂部と底部との間の温度勾配は、基本的に無視してよく、その
結果、熱問題及び製品品質のばらつきを避けられる。
　２．ガス導入：当該技術分野において、通常は管状炉が使用されるため、一般的なＣＮ
Ｔ合成反応器は、ガスを一端から導入し、反応器の他端まで引き込む。ここで開示された
ある実施形態において、ガスは、反応器の側面を通って、又は天板及び底板を通って、反
応器の中央部又は目標となる成長ゾーン内に対称的に導入することができる。ＣＮＴ成長
が最も盛んなシステムの活性部分に、流入する原料ガスが継続的に補給されるため、これ
はＣＮＴ成長率全体を向上させる。この一定のガス補給は、矩形ＣＮＴ反応器が示す高い
成長速度にとって重要な側面である。
【００８１】
　ゾーニング：比較的低温のパージゾーンを提供するチャンバーは、矩形合成反応器の両
端に従属している。出願人は、高温のガスが外部環境（すなわち、反応器の外側）と混ざ
ると、アラミド繊維材料の劣化が増大することを見つけ出した。低温のパージゾーンは、
内部システムと外部環境との間の緩衝材を提供する。当該技術分野で周知の典型的なＣＮ
Ｔ合成反応器構成は、一般的に基材が慎重に（そしてゆっくりと）冷却されることを必要
とする。この矩形ＣＮＴ成長反応器の出口の低温パージゾーンは、連続インライン処理で
必要とされるような短時間での冷却を可能とする。
【００８２】
　非接触ホットウォール型金属製反応器：ある実施形態において、金属、特にステンレス
鋼からなるホットウォール反応器が使用される。金属、そして特にステンレス鋼は、炭素
の堆積（すなわち、煤及び副産物の形成）により影響されやすいため、これは直感に反す
るように見えるかもしれない。このように、ほとんどのＣＮＴ反応器構成は、石英反応器
を使用しており、これは、炭素の堆積が少なく、石英が清掃しやすく、そして石英がサン
プル観察を容易にするからである。しかしながら出願人は、ステンレス鋼上の増大した煤
及び炭素堆積が、より一貫性があり、より早く、より効率的で、そしてより安定したＣＮ
Ｔ成長をもたらすことを発見した。理論に制限されることなく、大気運転と関連して、反
応器内で生じるＣＶＤプロセスは拡散律速であることを示している。すなわち、触媒は「
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過供給」され、反応器システム内では、（反応器が部分真空下で作動されているよりも）
相対的に高い分圧により、多すぎる炭素が入手可能である。結果として、開放システム、
特にクリーンなシステムにおいては、過量の炭素が触媒粒子に付着して、そのＣＮＴ合成
能力を損なう。ある実施形態において、反応器が「汚れている」、すなわち金属反応壁上
に煤が堆積している場合、矩形反応器は故意に稼動される。反応器の壁面上に炭素のモノ
レイヤーが堆積すると、炭素はそれ自体の上に容易に堆積する。入手可能な炭素の中には
、このメカニズムにより「引き込まれる」ものがあるため、ラジカルの形態で残っている
炭素原料は、触媒を汚染しない速度で触媒と反応する。既存のシステムが「クリーン」に
稼動しても、連続プロセスのために開放されていたなら、成長率が低下して、ＣＮＴの生
産量は低下する。
【００８３】
　上記の通り、ＣＮＴ合成を「汚れた」状態で行うことは一般に有益であるが、それにも
かかわらず、ガスマニホールド及びインレットのような装置の特定の部分は、煤が閉塞物
を形成した場合、ＣＮＴ成長に悪影響をもたらすおそれがある。この問題を解決するため
に、ＣＮＴ成長反応器チャンバーのこのような部分は、シリカ、アルミナ、又はＭｇＯ等
の煤抑制コーティングにより保護することができる。実際に、装置のこれらの部分は、こ
れらの煤抑制コーティングにより浸漬コーティングすることができる。ＩＮＶＡＲ（登録
商標）等の金属は、これらのコーティングに使用することができるが、これはＩＮＶＡＲ
がより高温でのコーティングの適切な付着を確実にするのと同様な熱膨張係数（ＣＴＥ）
を有し、重要な部分に煤が大量に積みあがることを防ぐからである。
【００８４】
　触媒還元とＣＮＴ合成との組み合わせ：ここで開示されたＣＮＴ合成反応器において、
触媒還元とＣＮＴ成長との両方は反応器内で生じる。もし、還元ステップは、別個の工程
として実施されると、連続プロセスで使用するのに十分適時に実現することができないた
め、これは重要である。当該技術分野において周知の典型的なプロセスにおいて、還元ス
テップは、一般的には実施に１～１２時間かかる。両方の工程が本発明による反応器内で
生じるが、これは少なくとも一部には、炭素原料ガスが、円筒形反応器を使用する当該技
術分野で典型的な端部ではなく、反応器の中央に導入されることに起因する。還元プロセ
スは、繊維が加熱ゾーンに入ると行われるが、ガスにはこの点までに、壁面と反応し、触
媒と反応し（水素ラジカル相互作用を介した）酸化還元を引き起こす前に冷却するだけの
時間がある。還元が行われるのはこの遷移領域である。システムの最も高温の等温線ゾー
ンにおいて、ＣＮＴ成長は生じ、最大の成長速度は、反応器の中央のガスインレット付近
で生じる。
【００８５】
　図４を参照すると、低温プロセスを使用したカーボンナノチューブの合成のためのシス
テム３００の概略図が図示されている。システム３００は、成長チャンバー３１０と、加
熱器３２０と、アラミド繊維材料源３３０と、炭素原料ガス及びプロセスガス又は搬送ガ
ス源３４０と、ガス予熱器３６０と、制御手段（図示省略）と、を備える。
【００８６】
　ある実施形態において、成長チャンバー３１０は、反応器を通過する開放型連続工程で
ある。システムは、ある実施形態においてシステムは大気圧で稼動し、そして他の実施形
態では低減された圧力で稼動する。成長チャンバー３１０は、アラミド繊維材料が連続的
にその一端から入り他端から出ていく小容積空間（図示省略）を含み、これによりアラミ
ド繊維材料上でのカーボンナノチューブの連続合成を容易にしている。例えばトウ等のア
ラミド繊維材料は、上流源３３０からアラミド繊維の連続供給を可能にする。
【００８７】
　炭素原料ガスとプロセス又はキャリアガスとのガス混合物は、チャンバー空間内に連続
的に供給することができる。図５に示すように、成長チャンバー３１０は、通常Ｈ型に配
置される、２つの垂直部材４３５及び４４５と、２つの水平部材４５５及び４６５と、に
より形成することができる。成長チャンバー３１０は、上記のように小さな空間容積を有
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し、ＣＮＴ成長速度を増大させる。適切なバリアコーティングとＣＮＴ形成触媒とを備え
たアラミド繊維材料は、成長チャンバーの一端を、制御手段により決められた速度で、同
一の制御手段か、あるいは追加的に、第１の制御手段と操作の上で関連付けられた別個の
制御手段により維持された第１の温度Ｔ１で通過する。温度Ｔ１は十分に高く、アラミド
繊維材料上でのカーボンナノチューブの成長を可能にするが、アラミド繊維材料の物理的
及び化学的性質に不利な影響を与えるほどには高くない。繊維の健全性はまた、断熱材と
しての役割を果たすことができるバリアコーティングの存在により保護することができる
。例えば、第１の温度Ｔ１は、約４５０～６５０℃とすることができる。予熱炭素原料及
び全てのキャリアガスは、Ｔ１よりも高い温度Ｔ２で提供され、アラミド繊維材料上での
ＣＮＴ合成を容易にする。ＣＮＴ合成後、アラミド繊維材料は、成長チャンバー３１０を
反対側の端部から出て行く。そこから、ＣＮＴ導入アラミド繊維材料に、サイジング剤塗
布のような多くのＣＮＴ成長処理後ステップを受けさせることができる。
【００８８】
　加熱器３２０は、成長チャンバー３１０の空間を加熱し、予め定めたレベルでチャンバ
ーの稼動温度Ｔ１を維持する。ある実施形態において、加熱器３２０は、制御手段により
制御され、水平部材４５５及び４６５のそれぞれを備えた加熱コイルの形態をとる。水平
部材４５５及び４６５は小容積空間を提供するために密集しているため、アラミド繊維材
料が通過する隙間は、大きな温度勾配もなく、均一に加熱される。このように、加熱器３
２０は、平行部材４５５及び４６５の表面を加熱し、成長チャンバー３１０全体で均一な
加熱を提供する。ある実施形態において、水平部材４５５と４６５との間の隙間は、約１
から２５ｍｍの間である。
【００８９】
　アラミド繊維材料源３３０は、成長チャンバー３１０にアラミド繊維材料を連続的に供
給するために適応させることができる。一般的なアラミド繊維材料は、トウ、ヤーン、フ
ァブリック又は上の記載で開示された他の形態として供給することができる。炭素原料ガ
ス源３４０は、ガス予熱器３６０と流体連結している。ガス予熱器３６０は、成長チャン
バー３１０の意図していない加熱を防ぐために、成長チャンバー３１０から熱的に分離さ
れている。さらにその上、ガス予熱器３６０は、環境から断熱されている。ガス予熱器３
６０には、抵抗加熱トーチ、抵抗加熱セラミック加熱器内で加熱されるコイル管、誘導加
熱、ガス流中の熱フィラメント、及び赤外線加熱が含まれ得る。ある実施形態において、
炭素原料ガス源３４０及びプロセスガス３５０は、予熱器３６０に供給される前に混合さ
れる。炭素原料ガス源３４０は予熱器３６０により温度Ｔ２まで加熱され、炭素原料は必
要な遊離炭素ラジカルに解離されるか又は熱的に「破壊」され、アラミド繊維材料上に配
置されたＣＮＴ形成触媒の存在下で、ＣＮＴ成長を促進する。ある実施形態において、炭
素原料ガス源は、アセチレンであり、プロセスガスは窒素、ヘリウム、又はこれらの混合
物である。炭素原料源としてのアセチレンガスは、酸化物形態の遷移金属ナノ粒子触媒を
削減するために、水素を成長チャンバー３１０中に導入する別個のプロセスの必要を取り
除く。炭素原料ガス源３４０及びプロセスガス３５０の流量はまた、制御手段、又は追加
的に、第１の制御手段と操作の上で関連付けられた他の制御手段により維持することがで
きる。
【００９０】
　当然のことながら、制御手段は独立してシステムパラメータを感知、監視、そして制御
するように適合可能である。制御手段は、統合され、自動化され、コンピュータ化された
システム制御手段とすることができ、パラメータデータを受信し、制御パラメータに自動
的に適合するか、あるいは手動制御で稼動する。
【００９１】
　ある実施形態において、アセチレン含有炭素原料ガスが、例えば４５０～８００℃の間
であり得る温度Ｔ２まで加熱され、そして成長チャンバー３１０に供給されると、アセチ
レンは、アラミド繊維材料上の触媒の存在下で、炭素と水素とに分解される。より高い温
度Ｔ２は、アセチレンの素早い分解を促進するが、チャンバーをより低い温度Ｔ１に維持
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しつつ、予熱器３５０内で外部から加熱されるため、アラミド繊維材料の健全性はＣＮＴ
合成の間保たれる。
【００９２】
　図６は、ディフューザ５１０が予熱器３６０と成長チャンバー３１０との間に配置され
た他の実施形態を示す。ディフューザ５１０は、成長チャンバー内のアラミド繊維材料上
に、炭素原料ガスとプロセスガスとの混合物の均一な分散を提供する。ある実施形態にお
いて、ディフューザ５１０はガス輸送用に均一に分布した開口部を備えたプレートの形態
をとる。ある実施形態において、ディフューザ５１０は、成長チャンバー３１０の選択さ
れた部分に沿って広がっている。他の実施形態において、ディフューザ５１０は、成長チ
ャンバー３１０の全体に沿って広がっている。ディフューザ５１０は、垂直部材４３５及
び４４５（図５）に沿って水平方向に成長チャンバー３１０に近接して配置することがで
きる。さらに他の実施形態において、ディフューザ５１０は、部材４５５及び４６５に沿
って垂直方向に成長チャンバー３１０に近接して配置される。またさらに他の実施形態に
おいて、ディフューザ５１０は、予熱器３６０に組み込まれる。
【００９３】
　ある実施形態において、トウ等が使用され、アラミド繊維材料がゆるく結合されている
場合、連続プロセスには、トウのストランド又はフィラメントを開繊するステップを含む
ことができる。このように、トウは巻きつけられないので、例えば、真空ベース開繊シス
テムを用いて広げることができる。サイジングされた比較的固いアラミド繊維材料が使用
される場合、トウを「軟化」させて開繊を容易にするために、追加の加熱を行ってもよい
。フィラメントを含んで構成される開繊繊維は、十分にばらばらに広げ、フィラメントの
表面全体を露出させることができ、これにより、その後の処理ステップでトウをより効率
的に反応させることができる。例えば、開繊アラミド繊維トウに、上記のプラズマシステ
ム又はバリアコーティングにより構成された表面処理ステップを行うことができる。粗面
化又はコーティングされた開繊繊維は、それから、ＣＮＴ形成触媒浸漬槽を通過する。結
果として、表面に触媒粒子が放射状に分布したアラミド繊維トウの繊維が得られる。トウ
の触媒含浸繊維は、それから上記のガス予熱器を搭載した矩形チャンバーのような適切な
ＣＮＴ成長チャンバーに入るが、そこでは大気圧ＣＶＤ又はＰＥ－ＣＶＤプロセスを介し
た流れが、１秒あたり約０．１から１０ミクロンの間の秒速数ミクロンという速度でＣＮ
Ｔを合成する。トウの繊維は、今や放射状に配列されたＣＮＴを備え、ＣＮＴ成長反応器
から出て行く。
【００９４】
　ある実施形態において、ＣＮＴ導入アラミド繊維材料は、さらに他の処理プロセスを経
ることができ、ある実施形態において、それはＣＮＴの機能化のために用いられるプラズ
マプロセスである。ＣＮＴの追加の機能化は、特定の樹脂への付着を促進するために使用
することができる。このように、ある実施形態において、本発明は、機能化されたＣＮＴ
を有するＣＮＴ導入アラミド繊維材料を提供する。
【００９５】
　巻取り可能なアラミド繊維材料の連続プロセスの一部として、ＣＮＴ導入アラミド繊維
材料はさらに、最終製品に有益であり得るあらゆるサイジング剤を塗布するために、サイ
ジング剤浸漬槽を経ることができる。最後に、湿式巻付けが望まれる場合、ＣＮＴ導入ア
ラミド繊維材料は、樹脂浴を経て、マンドレル又はスプールに巻き取ることができる。結
果として、アラミド繊維材料／樹脂の組み合わせは、アラミド繊維材料上にＣＮＴを固定
し、より簡単な取扱及び複合材料の作成を可能にする。ある実施形態において、ＣＮＴ導
入は、向上したフィラメントワインディングを提供するために使用される。このように、
アラミドトウのようなアラミド繊維上に形成されたＣＮＴは、樹脂が含浸したＣＮＴ導入
アラミドトウを製造するために樹脂浴を経る。樹脂含浸後、アラミドトウは、搬送ヘッド
により回転マンドレルの表面に位置させることができる。トウは、それから、周知の正確
な幾何学模様でマンドレル上に巻きつけられる。
【００９６】
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　上記の巻付けプロセスは、パイプ、チューブ、又は雄型（male mold）を介して特徴的
に製造される他の形態を提供する。しかし、ここで開示された巻付けプロセスにより作ら
れた形態は、従来のフィラメント巻付けプロセスを介して製造されたものとはことなる。
具体的には、ここで開示されたプロセスにおいて、形態は、ＣＮＴ導入トウを含んだ複合
材料から作られる。このような形態は、それ故、ＣＮＴ導入トウから与えられるような強
化された強度等の恩恵を得る。以下の実施例IIIは、上記のプロセスを連続的に使用して
、５ｆｔ／分ものラインスピードで巻取り可能なＣＮＴ導入金属トウを製造するプロセス
を記載する。ある実施形態において、巻取り可能なアラミド繊維材料上にＣＮＴを導入す
るための連続プロセスは、約０．２５ｆｔ／分から約９ｆｔ／分の間のラインスピードが
可能となる。長さ３フィートで６５０℃の成長温度で稼動するこの実施形態において、プ
ロセスは、例えば、これにより約１ミクロンから約１０ミクロンまでの間の長さを有する
ＣＮＴを製造するため、約１ｆｔ／分から約９ｆｔ／分までのラインスピードで実行する
。このプロセスはまた、例えば、これにより約１０ミクロンから約５０ミクロンまでの間
の長さを有するＣＮＴを製造するために、約０．５ｆｔ／分から約１ｆｔ／分までのライ
ンスピードで実行することができる。このプロセスは、約０．２５ｆｔ／分から約０．５
ｆｔ／分までのラインスピードで実行することができ、例えば、これにより約５０ミクロ
ンから約１００ミクロンまでの間の長さを有するＣＮＴを製造する。ＣＮＴ長はラインス
ピードと成長温度とのみに関連するわけではなく、炭素原料及び不活性キャリアガスの流
量もまた、ＣＮＴ長に影響を与え得る。ある実施形態において、２つ以上の炭素材料に同
時にプロセスを実施することができる。例えば、複数のテープトウ、フィラメント、及び
ストランド等に並行して実施することができる。このように、アラミド繊維材料の予め用
意されたスプールは、いくつでも並行してプロセスを実施し、そしてプロセスの最後で再
び巻取ることができる。並行して実施することができる巻取られたアラミド繊維材料の数
には、１，２，３，４，５，６というように、ＣＮＴ成長反応器チャンバーの幅に受け入
れることができる任意の数が含まれる。その上、複数のアラミド繊維材料がプロセスを実
施される場合、回収スプールの数は、プロセスの最初のスプールの数よりも少なくするこ
とができる。このような実施形態において、アラミドヤーン又はトウ等は、このようなア
ラミド繊維材料を、織物ファブリック等のより高次に秩序化されたアラミド繊維材料に組
み合わせるプロセスを、さらに実施することができる。また連続プロセスには、例えば、
ＣＮＴ導入アラミド短繊維マットの形成を容易にする後処理チョッパーを組み込むことが
できる。
【００９７】
　ある実施形態において、本発明のプロセスは、アラミド繊維材料上にカーボンナノチュ
ーブの第１のタイプの第１の量を合成可能にし、カーボンナノチューブの第１のタイプは
、アラミド繊維材料の少なくとも１つの第１の性質を変化させるために選択される。続い
て、本発明のプロセスは、アラミド繊維材料上にカーボンナノチューブの第２のタイプの
第２の量を合成可能にし、カーボンナノチューブの第２のタイプは、アラミド繊維材料の
少なくとも１つの第２の性質を変化させるために選択される。
【００９８】
　ある実施形態において、ＣＮＴの第１の量と第２の量とは異なる。これは、ＣＮＴの種
類の変化をともなってもともなわなくてもよい。このように、ＣＮＴの密度の変化は、た
とえＣＮＴタイプが同じままであっても、元のアラミド繊維材料の性質を変化させるため
に使用することができる。ＣＮＴタイプには、例えば、ＣＮＴ長及び層の数が含まれ得る
。ある実施形態において、第１の量及び第２の量は同一である。もし、この場合に、巻取
り可能な材料の２つの異なる広がりに沿って異なる性質が望まれるのであれば、ＣＮＴ長
等のＣＮＴタイプを変化させることができる。例えば、より長いＣＮＴは電気／熱用途に
有用で有り得るが、より短いＣＮＴは機械的強化用途に有用であり得る。
【００９９】
　アラミド繊維材料の性質を変化させることに関して上記の議論を考慮すると、ある実施
形態において、カーボンナノチューブの第１のタイプとカーボンナノチューブの第２のタ
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イプとは同一でもよいが、他の実施形態において、カーボンナノチューブの第１のタイプ
とカーボンナノチューブの第２のタイプとは異なってもよい。同様に、ある実施形態にお
いて、第１の性質と第２の性質とは同一であってもよい。例えば、ＥＭＩ遮蔽特性は、Ｃ
ＮＴの第１の量及びタイプと、ＣＮＴの第２の量及びタイプとによって取り組まれる有益
な性質であるが、使用するＣＮＴの量又はタイプを変えることにより、この性質の変化の
度合いが異なることもあり得る。最後に、ある実施形態において、第１の性質と第２の性
質とは異なってもよい。さらにこれはＣＮＴタイプの変化を反映する。例えば、第１の性
質はより短いＣＮＴの機械的強度であってもよいが、第２の性質はより長いＣＮＴの電気
的／熱的性質であってもよい。当業者は、異なるＣＮＴ密度、ＣＮＴ長、並びに例えば単
層、２層及び多層等のＣＮＴの層の数を使用することにより、アラミド繊維材料の性質を
調整することができることを理解するだろう。
【０１００】
　ある実施形態において、本発明のプロセスは、アラミド繊維材料上にカーボンナノチュ
ーブの第１の量を合成し、この第１の量は、カーボンナノチューブ導入アラミド繊維材料
が、アラミド繊維材料それ自体が示す第１グループの性質とは異なる第２グループの性質
を示すことを可能にする。すなわち、引張強度のようなアラミド繊維材料の１つ又は複数
の性質を変化させる量を選択することができる。第１グループの性質と第２グループの性
質とには、アラミド繊維材料が既に示している性質の強化に相当するような少なくとも１
つの同一の性質が含まれ得る。ある実施形態において、ＣＮＴ導入は、アラミド繊維材料
それ自体が示す第１グループの性質には含まれない第２グループの性質を、カーボンナノ
チューブ導入アラミド繊維材料に付与することができる。
【０１０１】
　ある実施形態において、カーボンナノチューブ導入アラミド繊維材料の引張強度、ヤン
グ率、せん断強度、剛性率、強靭性、圧縮強度、圧縮係数、密度、電磁波吸収性／反射性
、音響透過率、電気伝導性、及び熱伝導性からなるグループから選択される少なくとも１
つの性質の値が、アラミド繊維材料それ自体の同一の性質の値と異なるように、カーボン
ナノチューブの第１の量が選択される。
【０１０２】
　引張強度には、３つの異なる大きさが含まれる。１）材料の歪みが弾性変形から材料を
永久に変形させる塑性変形に変化する応力を評価する降伏力、２）伸張、圧縮又はせん断
にさらされたときに材料が耐えることができる最大応力を評価する極限強度、及び３）応
力・歪み曲線上の破断点における応力の座標を評価する破壊強度である。
【０１０３】
　複合せん断強度は、繊維方向と垂直な方向に応力が加えられた場合に材料が機能しなく
なる負荷を評価する。圧縮強度は、圧縮応力が適用された場合に材料が機能しなくなる負
荷を評価する。
【０１０４】
　特に、多層カーボンナノチューブは、これまで計測された全ての材料の中で最も高い引
張強度を有し、６３ＧＰａの引張強度が実現されている。その上、理論計算はＣＮＴの可
能な引張強度が３００ＧＰａであることを示している。これにより、ＣＮＴ導入アラミド
繊維材料は、元アラミド繊維材料と比較して実質的により高い極限強度が期待される。上
記の通り、引張強度の向上は、アラミド繊維材料上での密度及び分布と同様に、使用され
るＣＮＴの正確な性質によって決まる。ＣＮＴ導入アラミド繊維材料は、例えば、２倍の
引張特性の向上を示す。例としてのＣＮＴ導入アラミド繊維材料は、元の機能化されてい
ないアラミド繊維材料に比べて、２．５倍のせん断強度と２倍の圧縮強度を有し得る。ヤ
ング率は、等方性弾性材料の剛性の大きさである。これは、フックの法則に従う応力の範
囲における一軸歪みに対する一軸応力の割合により定義される。これは、材料のサンプル
の対して行われる引張試験の間に作成される応力・歪み曲線の傾斜から実験的に決定され
る。
【０１０５】
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　電気伝導性又は特定の伝導性は、電荷を導く材料の能力の大きさである。ＣＮＴキラリ
ティー（chirality）に関連する捩れの度合いのような特定の構造的パラメータを備えた
ＣＮＴは高い伝導性を有し、これにより、金属的な性質を示す。広く認められた命名方式
（M. S. Dresselhaus, et al. Science of Fullerenes and Carbone Nanotubes, Academi
c Press, San Diego, CA pp. 756-760(1996)）が正式なものとされており、ＣＮＴキラリ
ティーに関して当業者に認められている。こうして、ＣＮＴは例えば２つの指標（ｎ，ｍ
）により互いに区別される。ｎ及びｍは、円柱形の表面に巻きつけられ、端部が互いに閉
塞されたときに筒を形成するように、六角形グラファイトの切れ目（cut）と巻きつけ（w
rapping）とを説明する整数値である。２つの指標が等しい（ｍ＝ｎ）場合、結果として
得られるチューブは「アームチェアー」（又はｎ，ｎ）型と呼ばれる。なぜなら、チュー
ブをＣＮＴ軸に対して垂直に切断すると、六角形の辺だけが露出し、チューブのふちの外
周のパターンが、ｎ回繰り返されるアームチェアーのアーム及びシートに似ているためで
ある。アームチェアーＣＮＴ、特にＳＷＮＴは、金属的であり、極めて高い電気伝導性及
び熱伝導性を有する。加えて、このようなＳＷＮＴは、極めて高い引張強度を有する。
【０１０６】
　捩れの度合いに加えて、ＣＮＴの直径もまた電気伝導性に影響する。上記の通り、ＣＮ
Ｔの直径は、大きさを制御されたＣＮＴ形成触媒ナノ粒子を使用することにより制御する
ことができる。ＣＮＴはまた、半導体材料として形成することができる。多層ＣＮＴ（Ｍ
ＷＮＴ）の伝導性はより複雑である。ＭＷＮＴにおける内層反応（interwall reactions
）は、個々のチューブの電流を不均一に再分配する。それに反して、金属的な単層ナノチ
ューブ（ＳＷＮＴ）の異なる部分の電流は変化しない。カーボンナノチューブはまた、ダ
イアモンド結晶及び面内グラファイトシートと比較して、極めて高い熱伝導性を有する。
【０１０７】
　ＣＮＴ導入アラミド繊維材料は、上記の性質以外にもＣＮＴの存在による恩恵を享受し
得るが、プロセスにおいてより軽い材料を提供することもできる。このように、より低い
密度及びより高い強度の材料をより高い強度重量比に変換する。本発明の様々な実施形態
の活発な働きに実質的に影響しない改質もまた、ここで提供される発明の定義に含まれる
ことは理解されるだろう。したがって、以下の実施例は、本発明を図示するものであるが
、制限はしない。
【０１０８】
　（実施例Ｉ）
　この実施例は、電気的及び熱的性質の向上を目標として、連続プロセスにおいてどのよ
うにＣＮＴがアラミド繊維材料に導入されたかを示す。
【０１０９】
　この試験において、繊維上のＣＮＴの最大担持が目標とされた。テックス値２４００の
Kevlar繊維トウ（Du Pont, Wilmington, DE）がアラミド繊維基材として実装された。こ
のアラミド繊維トウのそれぞれのフィラメントは、直径がおよそ１７μｍである。
【０１１０】
　図７は、本発明の実施形態によるＣＮＴ導入繊維の製造用のシステム６００を図示する
。システム６００には、図示されたように関連する、アラミド繊維材料繰り出し及び伸張
手段（tensioner）工程６０５と、開繊手段（fiber spreader）６７０と、コーティング
塗布工程６３０と、コーティング焼き出し（bakeout）工程６３５と、ＣＮＴ導入工程６
４０と、繊維束化手段（bundler）工程６４５と、アラミド繊維材料取り込みボビン６５
０とが含まれた。
【０１１１】
　繰り出し及び伸張工程６０５には、繰り出しボビン６０６及び伸張手段６０７が含まれ
た。繰り出しボビンは、アラミド繊維材料６６０をプロセスへ運び、繊維は伸張手段６０
７により伸張された。この実施例において、アラミド繊維は、２．０ｆｔ／分のラインス
ピード及び１２グラムの張力で処理された。
【０１１２】
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　伸張された繊維材料６６０は開繊手段６７０に運ばれた。開繊手段は、繊維のそれぞれ
の要素に分離する。平坦で均一な直径のバー（bar）の上方及び下方に、直径が可変のバ
ーの上方及び下方に、半径方向に広がった溝とニーディングローラー（kneading roller
）とを備えたバーの上方に、又は振動バー（vibratory bar）の上方に、繊維を引っ張る
等の様々な技術及び装置を開繊のために使用することができる。繊維の開繊は、より多く
の繊維表面領域を暴露することにより、プラズマ適用、バリアコーティング塗布、及び触
媒塗布等の下流工程の効率を向上させる。
【０１１３】
　繰り出し及び伸張工程６０５並びに開繊手段工程６７０は、繊維工業において日常的に
使用されており、当業者はそれらの設計及び使用を熟知しているだろう。
【０１１４】
　開繊繊維６８０は、触媒塗布工程６３０に運ばれた。この試験において、浸漬コーティ
ング構成に複数化合物金属塩触媒コーティング溶液が使用された。この溶液は、脱イオン
水中に２５ｍＭの酢酸鉄、５ｍＭの酢酸コバルト、及び５ｍＭの硝酸アルミニウムが希釈
されていた。触媒コーティングは、周囲環境の室温で塗布された。
【０１１５】
　触媒含浸アラミド繊維６９５は、ナノスケールの触媒コーティングを乾燥させるために
、触媒焼き出し工程６３５に運ばれた。焼き出し工程は、２５０℃でアラミド繊維全体か
ら水分を除去するために使用される加熱されたオーブンにより構成される。
【０１１６】
　焼き出しの後、最後に触媒含浸繊維６９５は、ＣＮＴ導入工程６４０に進んだ。この試
験において、大気圧下でのＣＶＤ成長を採用するために、２４インチの成長ゾーンを有す
る矩形反応器が使用された。全ガス流量の９３．３％は不活性ガス（窒素）、４．０％は
水素ガス、そして２．７％は炭素供給源（アセチレン）であった。成長ゾーンは、チャン
バー長に沿った温度勾配であり、最高温度はチャンバー中央の７００℃であった。流入ガ
ス温度はまた５１０℃に予熱された。結果として得られたＣＮＴは、図１に示されており
、繊維の２重量％弱であった。
【０１１７】
　ＣＮＴ導入後、ＣＮＴ導入繊維６９７は繊維束化手段工程６４５で再び束化された。こ
の工程はそれぞれのストランドを再結合させ、工程６１０で行われた開繊工程を事実上取
り消した。
【０１１８】
　束化されたＣＮＴ導入繊維６９７は、保存のため取り込みボビン６５０の周囲に巻きつ
けられた。ＣＮＴ導入繊維６９７は、およそ０．５～３μｍの長さの一面に生い茂ったＣ
ＮＴを担持し、高い電気的及び熱的性質を備える複合材料に使用する用意ができた。
【０１１９】
（実施例II）
　この実施例は、層間せん断強度等の機械的性質の向上を目標として、連続プロセスにお
いてアラミド繊維材料にＣＮＴがどのように導入され得るかを示す。
【０１２０】
　この試験において、低いプロセス温度と同様に、繊維上の最小ＣＮＴ担持が目標とされ
る。テックス値が２４００のKevlar繊維トウ（Du Pont, Wilmington, DE）がアラミド繊
維基材として実装される。このアラミド繊維トウのそれぞれのフィラメントは、およそ１
７μｍの直径を有する。
【０１２１】
　図８は、本発明の実施形態によるＣＮＴ導入繊維を製造するためのシステム７００を示
す。システム７００には、図示されたように関連する、アラミド繊維材料繰り出し及び伸
張工程７０５と、開繊手段工程７７０と、コーティング塗布工程７３０と、コーティング
焼き出し工程７３５と、ＣＮＴ導入工程７４０と、樹脂浴７４５と、巻き取りマンドレル
７５０と、が含まれた。
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【０１２２】
　繰り出し及び伸張工程７０５には、繰り出しボビン７０６と伸張手段７０７が含まれた
。繰り出しボビンは、アラミド繊維材料７６０をプロセスへ運び、繊維は伸張手段７０７
を介して伸張された。この実施例において、アラミド繊維は、１．０ｆｔ／分のラインス
ピード及び１０グラムの張力で処理された。
【０１２３】
　繊維材料７６０は、開繊手段７７０に運ばれた。開繊手段は繊維のそれぞれの要素を分
離した。平坦で均一な直径のバー（bar）の上方及び下方に、直径が可変のバーの上方及
び下方に、半径方向に広がった溝とニーディングローラー（kneading roller）とを備え
たバーの上方に、又は振動バー（vibratory bar）の上方に、繊維を引っ張る等の様々な
技術及び装置を開繊のために使用することができる。繊維の開繊は、より多くの繊維表面
領域を暴露することにより、プラズマ適用、バリアコーティング塗布、及び触媒塗布等の
下流工程の効率を向上させる。
【０１２４】
　繰り出し及び伸張工程７０５並びに開繊手段工程７７０は、繊維工業において日常的に
使用されており、当業者はそれらの設計及び使用を熟知しているだろう。
【０１２５】
　開繊繊維７８０は触媒塗布工程７３０に送られた。この試験において、浸漬コーティン
グ構成に、複数化合物金属塩触媒コーティング溶液が使用された。溶液は、脱イオン水中
に、５０ｍＭの酢酸鉄、２０ｍＭの酢酸コバルト、及び１０ｍＭの硝酸アルミニウムが希
釈された。触媒コーティングは、周囲環境の室温で塗布された。
【０１２６】
　触媒含浸アラミド繊維７９５は、ナノスケールの触媒コーティングを乾燥させるために
、触媒焼き出し工程７３５に送られた。焼き出し工程は、２００℃でアラミド繊維全体の
水分を除去するために使用される加熱されたオーブンにより構成される。
【０１２７】
　焼き出し後、触媒含浸繊維７９５は、最後にＣＮＴ導入工程７４０に進んだ。この実施
例において、大気圧でのＣＶＤ成長を採用するために、成長ゾーンが２４インチの矩形反
応器が使用された。全ガス流量の９０．０％が不活性ガス（窒素）、８．０％が水素ガス
、そして２．０％が炭素供給源（アセチレン）であった。成長ゾーンはチャンバー長に沿
った温度勾配であり、最高温度はチャンバー中央の６００℃であった。流入ガス温度はま
た６００℃に予熱された。結果として得られたＣＮＴは、図２に示されており、繊維の１
重量％弱であった。
【０１２８】
　ＣＮＴ成長後、巻き付けられたＣＮＴ導入繊維７９７は樹脂浴７４５に運ばれた。樹脂
浴には、ＣＮＴ導入繊維及び樹脂を含む複合材料を製造するための樹脂が入っていた。こ
の樹脂にはEPON（登録商標）862エポキシ樹脂が含まれた。
【０１２９】
　樹脂浴７４５は、ドクターブレードローラー槽（doctor blade roller bath）として実
装され、槽内に配置された磨き上げられた回転シリンダー（例えば、シリンダー７４４）
が回転するたびに樹脂を取り上げた。ドクターバー７２４（図８には図示されていない）
がシリンダーに対して押し付けられることにより、シリンダー７４４上で適切な樹脂フィ
ルムの厚さが得られ、余計な樹脂が槽内に戻された。アラミド繊維ロービング７９７は、
シリンダー７４４の頂部に引っ張られると、樹脂フィルムと接触して湿った。
【０１３０】
　樹脂浴７４５の後、樹脂湿潤ＣＮＴ導入繊維７９７は、多くのリング、小穴、及び一般
に搬送ヘッド（図示省略）の背後に配置されるマルチピンコウム（図示省略）を通過した
。コウムは、アラミド繊維７９７を、回転マンドレル７５０上で１つの組み合わされたバ
ンドにまとめられるまで分離した。マンドレルは、高い機械的強度、特に層間せん断強度
を有する複合材料を必要とする構造の鋳型としての役割を果たした。上記のプロセスを使
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【０１３１】
　上記実施形態は、本発明の単なる説明するものに過ぎず、当業者が本発明の範囲から離
れることなく上記実施形態の様々なバリエーションを考え出すことができることは明らか
である。例えば、この明細書において、多くの具体的な詳細が、本発明の実例となる実施
形態の詳細な記載及び理解を提供するために提供された。しかしながら、当業者は、これ
らの詳細のうちの１つもしくは複数なしに、又は他のプロセス、材料、部品等とともに、
本発明を実施することができることを理解するだろう。
【０１３２】
　さらにその上、いくつかの実施形態において、図示された実施形態の態様が曖昧になる
のを避けるため、周知の構造、材料又は工程が詳細に図示又は説明されていない。当然の
ことながら、図示された様々な実施形態は実例に過ぎず、基準として描かれたわけではな
い。本明細書において、「一実施形態」、「実施形態」、又は「ある実施形態」とは、実
施形態に関連付けて記載された特定の特徴、材料、又は性質が、本発明の少なくとも１つ
の実施形態に含まれ、全ての実施形態に含まれる必要がないことを意味する。それ故、明
細書中の多くの箇所で見られる「一実施形態において」、「実施形態において」、又は「
ある実施形態において」という言い回しは、全てが同一の実施形態を参照している必要は
ない。さらにその上、具体的な特長、構造、材料、又は性質は、１つ又は複数の実施形態
において任意の適した方法で組み合わせることができる。したがって、このようなバリエ
ーションは以下の請求項及びその均等物の範囲に含まれる。

【図１】

【図２】

【図３】
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