
(57)【要約】

【課題】　炭素含有ニッケル粒子粉末を提供する。

【解決手段】　炭素の存在によって、焼成時に改善され

た収縮特性を有する炭素含有ニッケル粒子粉末。また、

本発明の炭素含有ニッケル粒子粉末は極めて抑制された

凝集体形成度を有する。

【選択図】　図３
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【 特 許 請 求 の 範 囲 】
【 請 求 項 １ 】
　 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 と 、 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 に 含 ま れ る 炭 素 と 、 を 含 む 炭 素 含 有 ニ ッ ケ
ル 粒 子 。
【 請 求 項 ２ 】
　 前 記 炭 素 は 、 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 の 表 面 に 吸 着 す る お よ び ／ ま た は 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属
粒 子 内 に 浸 透 す る 、 請 求 項 １ に 記 載 の 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 。
【 請 求 項 ３ 】
　 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 の 表 面 層 ま た は 表 面 上 に 分 布 す る 炭 素 を 含 む 、 請 求 項 １ に 記 載 の
炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 。
【 請 求 項 ４ 】
　 前 記 表 面 層 の 厚 さ が ０ ． ５ ～ １ ０ ０ ｎ ｍ で あ る 、 請 求 項 ３ に 記 載 の 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒
子 。
【 請 求 項 ５ 】
　 前 記 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 の 炭 素 含 有 量 が 、 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 の 全 質 量 に 対 し て 、
０ ． １ ～ ７ 質 量 ％ で あ る 、 請 求 項 １ ～ ４ の い ず れ か １ 項 に 記 載 の 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 。
【 請 求 項 ６ 】
　 前 記 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 の 平 均 粒 径 が ３ ０ ～ ８ ０ ０ ｎ ｍ で あ る 、 請 求 項 １ ～ ５ の い ず
れ か １ 項 に 記 載 の 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 。
【 請 求 項 ７ 】
　 前 記 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 の 平 均 粒 径 が ３ ０ ～ ３ ０ ０ ｎ ｍ で あ る 、 請 求 項 ６ に 記 載 の 炭
素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 。
【 請 求 項 ８ 】
　 請 求 項 １ ～ ７ の い ず れ か １ 項 に 記 載 の 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 を 含 む 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒
子 粉 末 。
【 請 求 項 ９ 】
　 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 粉 末 と ポ リ オ ー ル と を 含 む 原 料 分 散 液 を 準 備 す る 段 階 と 、
　 前 記 原 料 分 散 液 を 加 熱 し て 前 記 ニ ッ ケ ル 粒 子 に 炭 素 を 含 有 さ せ る 段 階 と 、 を 含 む 炭 素 含
有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 の 製 造 方 法 。
【 請 求 項 １ ０ 】
　 前 記 ポ リ オ ー ル は 、 グ リ コ ー ル 系 化 合 物 で あ る 、 請 求 項 ９ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ １ 】
　 前 記 原 料 分 散 液 を 加 熱 す る 段 階 の 加 熱 温 度 は 、 １ ５ ０ ℃ ～ ３ ５ ０ ℃ で あ る 、 請 求 項 ９ ま
た は １ ０ に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ ２ 】
　 前 記 原 料 分 散 液 を 加 熱 す る 段 階 で 、 前 記 原 料 分 散 液 の う ち 前 記 ポ リ オ ー ル が 沸 騰 す る よ
う に 前 記 原 料 分 散 液 を 加 熱 す る 、 請 求 項 ９ ～ １ １ の い ず れ か １ 項 に 記 載 の 方 法 。
【 請 求 項 １ ３ 】
　 請 求 項 ８ に 記 載 の 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 と 、
　 有 機 バ イ ン ダ と 、
　 有 機 溶 媒 と 、 を 含 む 導 電 性 ペ ー ス ト 。
【 発 明 の 詳 細 な 説 明 】
【 技 術 分 野 】
【 ０ ０ ０ １ 】
　 本 発 明 は 、 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 、 こ れ に 使 用 さ れ る 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 、 炭 素
含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 の 製 造 方 法 、 及 び 当 該 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 を 用 い た 導 電 性 ペ
ー ス ト に 関 す る 。 よ り 詳 し く は 、 本 発 明 は 、 凝 集 体 形 成 度 が 極 め て 低 く 、 焼 成 過 程 で の 収
縮 特 性 が 改 善 さ れ た 、 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 、 こ れ に 使 用 さ れ る 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒
子 、 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 の 製 造 方 法 、 及 び 当 該 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 を 用 い た
導 電 性 ペ ー ス ト に 関 す る 。
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【 背 景 技 術 】
【 ０ ０ ０ ２ 】
　 ニ ッ ケ ル 粉 末 は 様 々 な 用 途 で 使 わ れ る 。 そ の 代 表 的 な 例 と し て は 、 ニ ッ ケ ル 粉 末 は 、 積
層 セ ラ ミ ッ ク コ ン デ ン サ （ Ｍ Ｌ Ｃ Ｃ ： multi-layer ceramic capacitor） の 内 部 電 極 用 材
料 と し て 使 わ れ る 。
【 ０ ０ ０ ３ 】
　 一 般 的 に 、 Ｍ Ｌ Ｃ Ｃ は 、 複 数 の 誘 電 体 薄 層 と 複 数 の 内 部 電 極 と を 積 層 す る こ と に よ っ て
製 造 さ れ る 。 こ の よ う な Ｍ Ｌ Ｃ Ｃ は 、 小 さ な 体 積 で も 大 き い 蓄 電 容 量 を 発 揮 す る た め に 、
例 え ば 、 コ ン ピ ュ ー タ 、 移 動 通 信 機 器 な ど の 、 様 々 な 電 子 機 器 に 広 く 使 わ れ て い る 。
【 ０ ０ ０ ４ 】
　 Ｍ Ｌ Ｃ Ｃ の 内 部 電 極 の 材 料 と し て は 、 Ａ ｇ － Ｐ ｄ 合 金 が 使 わ れ て き た 。 Ａ ｇ － Ｐ ｄ 合 金
は 、 空 気 中 で 焼 成 さ れ う る の で 、 Ｍ Ｌ Ｃ Ｃ の 製 造 に 容 易 に 適 用 さ れ う る が 、 コ ス ト が 高 い
と い う 問 題 が あ っ た 。 こ の た め 、 １ ９ ９ ０ 年 代 後 半 に Ｍ Ｌ Ｃ Ｃ の コ ス ト を 下 げ る た め に 、
内 部 電 極 材 料 を 安 い ニ ッ ケ ル に 代 替 す る 傾 向 が 生 じ た 。 Ｍ Ｌ Ｃ Ｃ の ニ ッ ケ ル 内 部 電 極 は 、
ニ ッ ケ ル 金 属 粉 末 を 含 む 導 電 性 ペ ー ス ト を 塗 布 し た 後 、 乾 燥 さ せ て 共 焼 成 さ せ る こ と に よ
っ て 形 成 さ れ る 。
【 ０ ０ ０ ５ 】
　 持 続 的 な 電 子 機 器 の 小 型 化 は 、 電 子 部 品 、 特 に 、 Ｍ Ｌ Ｃ Ｃ の 小 型 化 を 要 求 し て い る 。 Ｍ
Ｌ Ｃ Ｃ の 小 型 化 は セ ラ ミ ッ ク 誘 電 体 層 と 内 部 電 極 層 の 超 薄 膜 化 を 要 求 す る 。
【 ０ ０ ０ ６ 】
　 一 般 的 に 、 Ｍ Ｌ Ｃ Ｃ は 、 セ ラ ミ ッ ク 誘 電 体 層 と 内 部 電 極 層 と を 共 焼 成 さ せ る こ と に よ っ
て 製 造 さ れ る 。 こ の 時 、 焼 成 前 の 内 部 電 極 層 は 有 機 ビ ヒ ク ル を 高 含 量 で 含 ん で お り 、 低 い
充 填 密 度 を 有 す る た め 、 共 焼 成 段 階 で 内 部 電 極 層 の 収 縮 率 が セ ラ ミ ッ ク 誘 電 体 層 の 収 縮 率
よ り 高 い 。 ま た 、 ニ ッ ケ ル の 収 縮 開 始 温 度 は 、 約 ４ ０ ０ ～ 約 ５ ０ ０ ℃ で あ る 一 方 、 セ ラ ミ
ッ ク 誘 電 体 層 の 材 料 と し て 広 く 使 わ れ る Ｂ ａ Ｔ ｉ Ｏ ３ の 収 縮 開 始 温 度 は 約 １ １ ０ ０ ℃ 以 上
で あ る 。 こ の よ う な 内 部 電 極 層 と セ ラ ミ ッ ク 誘 電 体 層 間 の 収 縮 率 及 び 収 縮 開 始 温 度 の 差 は
、 内 部 電 極 の 連 結 性 の 低 下 と 層 間 分 離 を 引 き 起 こ す 。
【 ０ ０ ０ ７ 】
　 ニ ッ ケ ル 粉 末 の 収 縮 率 を 減 少 さ せ 、 ニ ッ ケ ル 粉 末 の 収 縮 開 始 温 度 を 上 げ る た め に 、 ニ ッ
ケ ル 粉 末 の 酸 素 含 有 量 を 減 少 さ せ る 方 法 、 酸 化 物 で コ ー テ ィ ン グ さ れ た ニ ッ ケ ル 粉 末 の よ
う な 複 合 ニ ッ ケ ル 粉 末 を 使 用 す る 方 法 な ど が 提 案 さ れ て き た 。 ニ ッ ケ ル 粉 末 を コ ー テ ィ ン
グ す る た め の 酸 化 物 と し て は 、 Ｍ ｇ Ｏ 、 Ｓ ｉ Ｏ ２ 、 Ｔ ｉ Ｏ ２ 、 Ｂ ａ Ｔ ｉ Ｏ ３ 、 希 土 類 元 素
の 酸 化 物 な ど が あ る 。 ニ ッ ケ ル 粉 末 を 酸 化 物 で コ ー テ ィ ン グ す る 方 法 と し て は 、 ハ イ ブ リ
ダ イ ザ ー を 利 用 し た 「 乾 式 機 械 化 学 的 混 合 法 (Dry-type mechanochemical mixing)」 （ 特
許 文 献 １ 参 照 ） 、 「 噴 霧 熱 分 解 法 (Spray pyrolysis)」 （ 特 許 文 献 ２ 参 照 ） 、 「 湿 式 ゾ ル
－ ゲ ル コ ー テ ィ ン グ 法 (Wet-type sol-gel coating)」 （ 特 許 文 献 ３ 参 照 ） な ど が 使 わ れ た
。
【 ０ ０ ０ ８ 】
　 機 械 化 学 的 混 合 法 で 製 造 さ れ た 酸 化 物 コ ー テ ィ ン グ ニ ッ ケ ル 粉 末 の 場 合 に は 、 酸 化 物 粒
子 と ニ ッ ケ ル 粒 子 間 の 付 着 （ 結 合 ） 力 が 弱 く 、 ペ ー ス ト 調 製 時 に 酸 化 物 コ ー テ ィ ン グ ニ ッ
ケ ル 粉 末 が 酸 化 物 粒 子 と ニ ッ ケ ル 粒 子 に 分 か れ て し ま う 可 能 性 が あ る 。 そ の 上 、 機 械 化 学
的 混 合 法 で 生 産 さ れ た 酸 化 物 コ ー テ ィ ン グ ニ ッ ケ ル 粉 末 の 熱 収 縮 率 の 改 善 効 果 は 非 常 に 低
い こ と が 知 ら れ て い る （ 特 許 文 献 １ 参 照 ） 。
【 ０ ０ ０ ９ 】
　 ま た 、 噴 霧 熱 分 解 法 で は 、 コ ー テ ィ ン グ 層 を 形 成 で き る 熱 分 解 性 化 合 物 と Ｎ ｉ 前 駆 体 を
含 む 溶 液 を 噴 霧 し た 後 、 熱 分 解 す る こ と に よ っ て 複 合 酸 化 物 を 含 む ニ ッ ケ ル 粉 末 を 製 造 す
る 。 し か し な が ら 、 上 記 噴 霧 熱 分 解 法 で 製 造 さ れ た ニ ッ ケ ル 粉 末 の 場 合 に は 、 ニ ッ ケ ル 粒
子 の 表 面 だ け で は な く 、 ニ ッ ケ ル 粒 子 の 内 部 に も 酸 化 物 が 形 成 さ れ る た め 、 前 記 酸 化 物 が
、 ニ ッ ケ ル 電 極 が 形 成 さ れ た 後 で 不 純 物 と し て 残 留 し て し ま う （ 特 許 文 献 ２ 参 照 ） 。
【 ０ ０ １ ０ 】
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　 湿 式 ゾ ル － ゲ ル コ ー テ ィ ン グ 法 で は 、 コ ー テ ィ ン グ 層 を 形 成 す る 材 料 の 水 溶 液 中 に ニ ッ
ケ ル 粉 末 を 添 加 し て 、 前 記 溶 液 と ニ ッ ケ ル 粉 末 と を 反 応 さ せ る こ と に よ っ て 、 ニ ッ ケ ル 粉
末 に 対 す る 物 理 ／ 化 学 的 コ ー テ ィ ン グ を 行 な う 。 そ の 後 、 こ の よ う に コ ー テ ィ ン グ さ れ た
ニ ッ ケ ル 粉 末 を 熱 処 理 す る こ と に よ っ て 、 コ ー テ ィ ン グ さ れ た ニ ッ ケ ル 粉 末 の コ ー テ ィ ン
グ 層 を 結 晶 化 さ せ る 。 機 械 化 学 的 混 合 法 で 製 造 さ れ た 酸 化 物 コ ー テ ィ ン グ ニ ッ ケ ル 粉 末 に
比 べ て 、 湿 式 ゾ ル － ゲ ル コ ー テ ィ ン グ 法 で 製 造 さ れ た 酸 化 物 コ ー テ ィ ン グ ニ ッ ケ ル 粉 末 は
、 コ ー テ ィ ン グ 層 へ の 付 着 （ 結 合 ） 力 が よ り 強 い 。 ま た 、 噴 霧 熱 分 解 法 で 製 造 さ れ た 酸 化
物 コ ー テ ィ ン グ ニ ッ ケ ル 粉 末 と は 異 な り 、 湿 式 ゾ ル － ゲ ル コ ー テ ィ ン グ 法 で 製 造 さ れ た 酸
化 物 コ ー テ ィ ン グ ニ ッ ケ ル 粉 末 は そ の 表 面 に の み 所 望 の 量 の 酸 化 物 層 を 有 す る 。
【 ０ ０ １ １ 】
　 し か し な が ら 、 ほ と ん ど の 湿 式 ゾ ル － ゲ ル コ ー テ ィ ン グ 法 は 水 系 の コ ー テ ィ ン グ 溶 液 を
使 用 す る た め に （ 特 許 文 献 ４ 参 照 ） 、 製 造 さ れ た ニ ッ ケ ル 粉 末 の コ ー テ ィ ン グ 層 に は 水 酸
化 基 が 残 留 す る 。 乾 燥 過 程 で 、 こ の よ う な 残 留 水 酸 化 基 の 縮 合 反 応 に よ っ て 、 酸 化 物 コ ー
テ ィ ン グ ニ ッ ケ ル 粉 末 の 凝 集 が 発 生 す る 。 乾 燥 過 程 で 発 生 し た 凝 集 体 は 、 コ ー テ ィ ン グ 層
の 結 晶 化 の た め の 熱 処 理 過 程 で も 形 成 し た ま ま で あ り 、 コ ー テ ィ ン グ 層 の 結 晶 化 が 進 む ほ
ど 凝 集 体 の 凝 集 強 度 は さ ら に 増 加 す る 。
【 ０ ０ １ ２ 】
　 酸 化 物 で コ ー テ ィ ン グ さ れ た ニ ッ ケ ル 粉 末 を 有 機 溶 媒 に 分 散 し て 導 電 性 ペ ー ス ト を 形 成
し 、 こ の 導 電 性 ペ ー ス ト を 誘 電 体 シ ー ト 上 に 印 刷 し て 、 内 部 電 極 層 を 形 成 す る 。 こ の 時 、
導 電 性 ペ ー ス ト 内 の ニ ッ ケ ル 粉 末 の 凝 集 は 、 誘 電 体 シ ー ト 上 に 印 刷 さ れ た 内 部 電 極 層 の 特
性 に 致 命 的 な 影 響 を 及 ぼ す 。 す な わ ち 、 凝 集 さ れ た ニ ッ ケ ル 粉 末 が 内 部 電 極 層 の 表 面 上 に
突 出 し て 、 内 部 電 極 層 の 粗 面 度 が 増 加 す る 。 粗 面 度 が 増 加 し た 内 部 電 極 層 を 焼 成 す る と 、
内 部 電 極 層 の 断 絶 現 象 が 発 生 し 、 そ れ に よ っ て Ｍ Ｌ Ｃ Ｃ の 品 質 が 低 下 す る 。
【 特 許 文 献 １ 】 特 開 平 １ １ － ３ ４ ３ ５ ０ １ 号 公 報
【 特 許 文 献 ２ 】 米 国 特 許 第 ６ ,０ ０ ７ ,７ ４ ３ 号 明 細 書
【 特 許 文 献 ３ 】 特 開 ２ ０ ０ ２ － ０ ２ ５ ８ ４ ７ 号 公 報
【 特 許 文 献 ４ 】 特 開 ２ ０ ０ １ － １ ３ １ ６ ０ ２ 号 公 報
【 発 明 の 開 示 】
【 発 明 が 解 決 し よ う と す る 課 題 】
【 ０ ０ １ ３ 】
　 本 発 明 で は 、 凝 集 体 形 成 度 が 極 め て 低 く 、 焼 成 過 程 で の 収 縮 特 性 が 改 善 さ れ た 、 複 合 ニ
ッ ケ ル 粒 子 粉 末 を 製 造 す る の に 使 用 さ れ る 複 合 ニ ッ ケ ル 粒 子 で あ る 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子
を 提 供 す る こ と を 目 的 と す る 。
【 ０ ０ １ ４ 】
　 ま た 、 本 発 明 で は 、 凝 集 体 形 成 度 が 極 め て 低 く 、 焼 成 過 程 で の 収 縮 特 性 が 改 善 さ れ た 、
複 合 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 で あ る 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 を 提 供 す る こ と を 目 的 と す る 。
【 ０ ０ １ ５ 】
　 ま た 、 本 発 明 の 他 の 目 的 は 、 こ の よ う な 複 合 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 を 製 造 す る 方 法 を 提 供 す
る こ と で あ る 。
【 ０ ０ １ ６ 】
　 ま た 、 本 発 明 の さ ら な る 他 の 目 的 は 、 こ の よ う な 複 合 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 を 含 有 す る 導 電
性 ペ ー ス ト を 提 供 す る こ と で あ る 。
【 課 題 を 解 決 す る た め の 手 段 】
【 ０ ０ １ ７ 】
　 上 記 目 的 は 、 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 と 、 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 に 含 ま れ る 炭 素 と 、 を 含 む 炭
素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 に よ っ て 達 成 さ れ る 。
【 ０ ０ １ ８ 】
　 ま た 、 上 記 目 的 は 、 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 と 、 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 に 含 ま れ る 炭 素 と 、 を
含 む 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 を 含 む 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 に よ っ て も 達 成 さ れ る 。 本 発
明 で 提 供 す る 複 合 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 は 、 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 で あ り 、 本 発 明 の 炭 素
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含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 は 、 ニ ッ ケ ル 粒 子 に 含 ま れ た 炭 素 の 存 在 に よ っ て 、 焼 成 時 に 改 善 さ
れ た 収 縮 特 性 を 有 す る 。 ま た 、 後 述 す る 製 造 方 法 に よ っ て 製 造 さ れ る こ と に よ っ て 、 本 発
明 の 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 は 極 め て 抑 制 さ れ た 凝 集 体 形 成 度 を 有 す る 。
【 ０ ０ １ ９ 】
　 上 記 他 の 目 的 は 、 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 粉 末 と ポ リ オ ー ル と を 含 む 原 料 分 散 液 を 準 備 す る 段
階 と 、 前 記 原 料 分 散 液 を 加 熱 し て 、 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 に 炭 素 を 含 有 さ せ る 段 階 と 、 を
含 む 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 の 製 造 方 法 に よ っ て 達 成 さ れ る 。
【 ０ ０ ２ ０ 】
　 上 記 さ ら な る 他 の 目 的 は 、 上 記 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 、 有 機 バ イ ン ダ 及 び 有 機 溶 媒
を 含 む 導 電 性 ペ ー ス ト に よ っ て 達 成 さ れ る 。
【 発 明 の 効 果 】
【 ０ ０ ２ １ 】
　 本 発 明 の 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 を 使 用 す る こ と に よ っ て 、 印 刷 さ れ た 電 極 層 の 均 一
性 が 極 め て 向 上 で き 、 そ れ に よ っ て 、 焼 成 時 の 内 部 電 極 の 断 絶 現 象 が 極 め て 抑 制 さ れ る 。
ま た 、 焼 成 過 程 で 電 極 層 の 均 一 な 収 縮 が 誘 導 さ れ る の で 、 電 極 内 部 の 応 力 発 生 が 極 め て 低
減 で き る 。
【 発 明 を 実 施 す る た め の 最 良 の 形 態 】
【 ０ ０ ２ ２ 】
　 以 下 、 本 発 明 の 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 を 詳 細 に 説 明 す る 。
【 ０ ０ ２ ３ 】
　 本 発 明 で 提 供 す る 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 は 、 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 を 含 む 。 前 記 炭
素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 は 、 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 と 、 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 に 含 ま れ る 炭 素 と 、
を 含 む 。
【 ０ ０ ２ ４ 】
　 本 発 明 に お い て 、 炭 素 は 、 い ず れ の 形 態 で 使 用 さ れ て も よ く 特 に 制 限 さ れ ず 、 原 子 ま た
は 粒 子 の い ず れ の 形 態 で も あ り う る 。 前 記 炭 素 は 、 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 の 表 面 に 吸 着 さ
れ て い る 場 合 が あ り 、 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 内 に 浸 透 し て い る 場 合 も あ る 。 ま た は 、 前 記
炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 は 、 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 の 表 面 に 吸 着 さ れ て い る 炭 素 （ 例 え ば 、
ニ ッ ケ ル 粒 子 が 炭 素 で コ ー テ ィ ン グ さ れ て い る 形 態 ） と 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 内 に 浸 透 し
て い る 炭 素 と を 含 有 す る 場 合 も あ る 。
【 ０ ０ ２ ５ 】
　 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 内 に 含 ま れ る 炭 素 の ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 中 で の 存 在 形 態 は 特 に 制 限
さ れ な い が 、 例 え ば 、 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 内 に 含 ま れ る 炭 素 は 、 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子
の 全 体 に わ た っ て 均 一 に 分 散 さ れ て い る 、 ま た は 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 の 表 面 層 に 分 布 す
る 、 ま た は 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 の 表 面 上 に 分 布 す る 。 本 明 細 書 に お い て 、 「 ニ ッ ケ ル 金
属 粒 子 の 表 面 層 」 と は 、 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 の 表 面 を 含 む 広 い 概 念 で 理 解 さ れ う る 。 な お 、
「 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 の 表 面 層 」 と し て は 、 下 記 理 論 に 制 限 さ れ る も の で は な い が 、 ニ ッ ケ
ル 金 属 粒 子 に 含 ま れ た 炭 素 が ニ ッ ケ ル 粒 子 の 表 面 上 に 被 覆 さ れ て 形 成 さ れ た 層 が あ る 。
【 ０ ０ ２ ６ 】
　 前 記 炭 素 が 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 の 表 面 層 に の み 分 布 す る 実 施 態 様 に お い て 、 ニ ッ ケ ル
金 属 粒 子 の 表 面 層 の 厚 さ が 薄 す ぎ る と 、 焼 成 過 程 で の 収 縮 を 抑 制 す る 効 果 が 微 弱 で あ る 場
合 が あ り 、 厚 す ぎ る と 、 焼 成 過 程 後 、 ニ ッ ケ ル 金 属 内 に 過 度 な 不 純 物 が 残 留 す る 可 能 性 が
あ る 。 こ の よ う な 点 を 考 慮 す る と 、 前 記 表 面 層 の 厚 さ は 、 約 ０ ． ５ ～ 約 １ ０ ０ ｎ ｍ 、 よ り
好 ま し く は 約 ２ ～ 約 １ ０ ０ ｎ ｍ 、 で あ る こ と が 好 ま し い 。 し か し な が ら 、 特 定 適 用 分 野 で
の 必 要 性 に 応 じ て 、 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 の サ イ ズ （ 粒 径 ） に よ っ て 、 前 記 範 囲 を 外 れ る 厚 さ
の 表 面 層 を 有 す る 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 も 有 用 に 使 わ れ う る 。
【 ０ ０ ２ ７ 】
　 前 記 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 の 炭 素 含 有 量 は 、 表 面 層 の 厚 さ 、 炭 素 の 吸 着 程 度 、 炭 素 の 侵
入 程 度 な ど に よ っ て 異 な り 、 低 い 凝 集 体 形 成 度 や 焼 成 過 程 で の 収 縮 特 性 の 改 善 が 達 成 で き
る よ う な 量 で あ れ ば 特 に 制 限 さ れ な い 。 た だ し 、 前 記 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 の 炭 素 含 有 量
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が 少 な す ぎ る 場 合 に は 、 焼 成 過 程 で の 収 縮 を 抑 制 す る 効 果 が 微 弱 で あ る 場 合 が あ り 、 多 す
ぎ る と 、 焼 成 過 程 後 、 ニ ッ ケ ル 金 属 内 に 過 度 な 炭 素 系 不 純 物 が 残 留 す る 可 能 性 が あ る 。 こ
れ ら の 点 を 考 慮 す る と 、 前 記 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 の 炭 素 含 有 量 は 、 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒
子 の 全 質 量 に 対 し て 、 約 ０ .１ ～ 約 ７ 質 量 ％ 、 よ り 好 ま し く は 約 ０ .５ ～ 約 ７ 質 量 ％ で あ る
こ と が 好 ま し い 。
【 ０ ０ ２ ８ 】
　 前 記 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 の 平 均 サ イ ズ は 特 別 に 制 限 さ れ ず 、 具 体 的 な 適 用 分 野 で 要 求
さ れ る 条 件 に よ っ て 適 切 に 選 択 さ れ う る 。 具 体 的 に は 、 前 記 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 の 平 均
粒 径 は 、 約 ３ ０ ～ 約 ８ ０ ０ ０ ｎ ｍ 程 度 で あ る 。 ま た 、 本 発 明 の 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末
が Ｍ Ｌ Ｃ Ｃ の 内 部 電 極 材 料 と し て 適 用 さ れ る 場 合 に は 、 前 記 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 の 平 均
粒 径 は 、 望 ま し く は 約 ３ ０ ～ 約 ８ ０ ０ ｎ ｍ 、 さ ら に 望 ま し く は 約 ３ ０ ～ 約 ３ ０ ０ ｎ ｍ で あ
る 。
【 ０ ０ ２ ９ 】
　 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 は 、 例 え ば 、 Ｆ Ｃ Ｃ (face-centered cubic)ま た は Ｈ Ｃ Ｐ (hexago
nl closed packed)の よ う な 様 々 な 結 晶 構 造 を 有 し う る 。 さ ら に は 、 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属 粒
子 は 非 晶 質 状 態 で あ っ て も よ い 。 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 の 形 態 は 特 別 に 制 限 さ れ な い が 、
例 え ば 、 球 状 、 円 盤 状 、 針 状 ま た は 板 状 で あ り う る 。
【 ０ ０ ３ ０ 】
　 本 発 明 の 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 の 用 途 は 、 こ の よ う な ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 が 一 般 的 に
使 用 さ れ て い る 分 野 な ど い ず れ の 用 途 に も 適 用 で き る が 、 代 表 的 な 用 途 と し て は 、 Ｍ Ｌ Ｃ
Ｃ の 内 部 電 極 の 製 造 に 使 用 さ れ る 材 料 と し て 使 わ れ る も の が あ る 。 こ の 場 合 に は 、 Ｍ Ｌ Ｃ
Ｃ の 製 造 過 程 中 、 共 焼 成 段 階 で 、 本 発 明 の 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 は 、 約 ８ ０ ０ ℃ 以 上
の 収 縮 開 始 温 度 を 示 す 。 こ れ に よ り 、 約 ４ ０ ０ ～ 約 ５ ０ ０ ℃ の 収 縮 開 始 温 度 を 示 す 炭 素 無
含 有 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 を 使 用 し た 場 合 に 比 べ て 、 誘 電 体 層 の 収 縮 開 始 温 度 と の 差 が 縮 ま り
、 収 縮 開 始 温 度 の 改 善 が 得 ら れ る 。 ま た 、 本 発 明 の 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 を 使 用 す れ
ば 、 内 部 電 極 の 断 絶 現 象 が 極 め て 抑 制 さ れ る 。 こ れ は 、 Ｍ Ｌ Ｃ Ｃ の 製 造 過 程 中 、 共 焼 成 段
階 で 、 本 発 明 の 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 が 極 め て 低 減 し た 収 縮 率 を 示 す こ と を 意 味 す る
。 こ の 時 、 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 の 収 縮 率 は 、 Ｍ Ｌ Ｃ Ｃ の 誘 電 層 の 収 縮 率 に 対 す る 相
対 的 な 収 縮 率 で あ る 。 本 発 明 の 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 が 極 め て 低 減 し た 収 縮 率 を 示 す
こ と は 、 本 発 明 の 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 の 収 縮 開 始 温 度 と 誘 電 体 材 料 の 収 縮 開 始 温 度
と の 差 が 減 少 し た こ と に 起 因 す る 。
【 ０ ０ ３ １ 】
　 焼 成 過 程 で 、 本 発 明 の 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 に 含 ま れ る 炭 素 は 、 約 ９ ０ ０ ℃ 以 上 の
温 度 の よ う な 高 温 下 で 、 Ｃ Ｏ ま た は Ｃ Ｏ ２ な ど の 形 態 に 酸 化 さ れ て 、 除 去 さ れ る 。 し た が
っ て 、 本 発 明 の 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 を 用 い て 製 造 さ れ る ニ ッ ケ ル 電 極 は 、 ニ ッ ケ ル
金 属 に 固 有 の 高 い 電 気 伝 導 性 を 有 し う る 。
【 ０ ０ ３ ２ 】
　 本 発 明 の 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 は 、 Ｍ Ｌ Ｃ Ｃ の 電 極 形 成 用 ペ ー ス ト 、 Ｌ Ｔ Ｃ Ｃ 用 ペ
ー ス ト 、 ペ イ ン ト 添 加 剤 、 Ｃ Ｎ Ｔ 成 長 用 触 媒 、 水 素 貯 蔵 材 料 、 化 学 反 応 促 進 用 触 媒 な ど の
多 様 な 用 途 と し て 使 わ れ う る 。
【 ０ ０ ３ ３ 】
　 以 下 、 本 発 明 の 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 の 製 造 方 法 を 詳 細 に 説 明 す る 。
【 ０ ０ ３ ４ 】
　 本 発 明 の 方 法 は 、 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 粉 末 及 び ポ リ オ ー ル を 含 む 原 料 分 散 液 を 準 備 す る 段
階 と 、 前 記 原 料 分 散 液 を 加 熱 し て 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 に 炭 素 を 含 有 さ せ る 段 階 と 、 を 含
む 。
【 ０ ０ ３ ５ 】
　 本 発 明 に お い て 、 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 粉 末 は 、 特 に 制 限 さ れ ず 、 市 販 品 を 使 用 し て も あ る
い は 公 知 の 方 法 に よ っ て 製 造 さ れ た も の を 使 用 し て も よ い 。 市 販 品 と し て は 、 Ｎ Ｆ １ Ａ 、
Ｎ Ｆ ３ Ａ （ 以 上 、 東 邦 社 製 ） 、 Ｙ Ｈ ６ ４ ２ 、 Ｙ Ｈ ６ ４ ３ 、 Ｎ Ｓ Ｔ － ９ ２ ０ 、 Ｎ Ｓ Ｔ － ９ ４
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０ （ 以 上 、 住 友 社 製 ） 、 Ｎ Ｆ Ｐ ２ ０ １ Ｓ （ 川 鉄 社 製 ） 、 ６ ０ ９ Ｓ （ 昭 栄 社 製 ） な ど の 多 様
な 商 用 製 品 が 使 わ れ る 。 ま た 、 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 粉 末 の 製 造 方 法 と し て は 、 気 相 法 （ 例 え
ば 、 米 国 特 許 第 ６ ,２ ３ ５ ,０ ７ ７ 号 に 記 載 さ れ る 方 法 な ど ） 、 噴 霧 熱 分 解 法 （ 例 え ば 、 米
国 特 許 第 ５ ,９ ６ ４ ,９ １ ８ 号 に 記 載 さ れ る 方 法 な ど ） 、 及 び 液 相 還 元 法 （ 例 え ば 、 米 国 特
許 第 ６ ,１ ２ ０ ,５ ７ ６ 号 に 記 載 さ れ る 方 法 な ど ） な ど の 多 様 な 方 法 で 製 造 さ れ た も の も 使
わ れ う る が 、 必 ず し も こ れ ら に 限 定 さ れ る も の で は な い 。
【 ０ ０ ３ ６ 】
　 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 粉 末 の 形 態 は 、 特 に 制 限 さ れ ず 、 Ｆ Ｃ Ｃ ま た は Ｈ Ｃ Ｐ の よ う な 結
晶 状 で あ っ て も あ る い は 非 晶 質 状 で あ っ て も よ い 。 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 粉 末 の 平 均 粒 径
は 、 特 別 に 制 限 さ れ な い が 、 典 型 的 に は 約 １ ０ ～ ８ ０ ０ ０ ｎ ｍ 程 度 で あ り う る 。
【 ０ ０ ３ ７ 】
　 本 発 明 に お い て 、 ポ リ オ ー ル は 、 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 粉 末 の 分 散 媒 質 と し て の 役 割 及
び 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 粉 末 に す る た め に 還 元 雰 囲 気 を 提 供 す る 役 割 と を 果 た す 。 前 記 ポ
リ オ ー ル は 、 上 記 し た よ う な 作 用 を す る も の で あ れ ば 特 に 制 限 さ れ な い が 、 ２ 個 ま た は ３
個 以 上 の 水 酸 基 を 有 す る ア ル コ ー ル 化 合 物 で あ る 。
【 ０ ０ ３ ８ 】
　 前 記 ポ リ オ ー ル の う ち 、 ２ 個 の 水 酸 基 を 有 す る ア ル コ ー ル 化 合 物 と し て は 、 ２ 価 ア ル コ
ー ル で あ る 脂 肪 族 グ リ コ ー ル 、 ま た は こ れ に 相 応 す る グ リ コ ー ル ポ リ エ ス テ ル な ど が あ る
。 脂 肪 族 グ リ コ ー ル の 具 体 的 な 例 と し て は 、 エ タ ン ジ オ ー ル 、 １ ,２ － プ ロ パ ン ジ オ ー ル
や １ ,３ － プ ロ パ ン ジ オ ー ル 等 の プ ロ パ ン ジ オ ー ル 、 １ ,２ － ブ タ ン ジ オ ー ル 、 １ ,３ － ブ
タ ン ジ オ ー ル 、 １ ,４ － ブ タ ン ジ オ ー ル 、 ２ ,３ － ブ タ ン ジ オ ー ル 等 の ブ タ ン ジ オ ー ル 、 ペ
ン タ ン ジ オ ー ル 、 へ キ サ ン ジ オ ー ル な ど の 炭 素 数 ２ ～ ６ の 主 鎖 を 有 す る ア ル キ レ ン グ リ コ
ー ル ； こ の よ う な ア ル キ レ ン グ リ コ ー ル か ら 誘 導 さ れ た 、 例 え ば ポ リ エ チ レ ン グ リ コ ー ル
な ど の ポ リ ア ル キ レ ン グ リ コ ー ル が あ る 。 ま た 、 脂 肪 族 グ リ コ ー ル の 他 の 具 体 的 な 例 と し
て は 、 ジ エ チ レ ン グ リ コ ー ル 、 ト リ エ チ レ ン グ リ コ ー ル 、 ジ プ ロ ピ レ ン グ リ コ ー ル な ど が
あ る 。
【 ０ ０ ３ ９ 】
　 ま た 、 前 記 ポ リ オ ー ル の 他 の 例 と し て の ３ 個 の 水 酸 基 を 有 す る ア ル コ ー ル 化 合 物 と し て
は 、 ３ 価 ア ル コ ー ル で あ る グ リ セ ロ ー ル な ど が あ る 。
【 ０ ０ ４ ０ 】
　 前 記 ポ リ オ ー ル は 、 上 記 で 列 挙 さ れ た ポ リ オ ー ル 系 の 化 合 物 で 制 限 さ れ る も の で は な く
、 ま た 、 こ の よ う な ポ リ オ ー ル 系 の 化 合 物 は 、 単 独 で 使 用 さ れ て も ま た は ２ 種 以 上 の 組 合
わ せ で 使 用 さ れ て も よ い 。
【 ０ ０ ４ １ 】
　 さ ら に 望 ま し く は 、 前 記 ポ リ オ ー ル と し て は 、 グ リ コ ー ル 系 化 合 物 で あ り 、 特 に エ チ レ
ン グ リ コ ー ル 、 ジ エ チ レ ン グ リ コ ー ル 、 ト リ エ チ レ ン グ リ コ ー ル 、 テ ト ラ エ チ レ ン グ リ コ
ー ル 、 １ ,２ － プ ロ パ ン ジ オ ー ル 、 １ ,３ － プ ロ パ ン ジ オ ー ル 、 ジ プ ロ ピ レ ン グ リ コ ー ル 、
１ ,２ － ブ タ ン ジ オ ー ル 、 １ ,３ － ブ タ ン ジ オ ー ル 、 １ ,４ － ブ タ ン ジ オ ー ル 及 び ２ ,３ － ブ
タ ン ジ オ ー ル が 望 ま し く 使 用 さ れ る 。
【 ０ ０ ４ ２ 】
　 前 記 原 料 分 散 液 に お け る ポ リ オ ー ル の 含 有 量 は 特 別 に 制 限 さ れ な い 。 前 記 原 料 分 散 液 に
お け る ポ リ オ ー ル の 含 有 量 が 少 な す ぎ る と 、 製 造 さ れ た 粉 末 で 凝 集 体 が 過 度 に 形 成 す る 場
合 が あ り 、 逆 に 多 す ぎ る と 、 過 度 な 量 で ポ リ オ ー ル が 使 用 さ れ る た め 経 済 的 に 好 ま し く な
い お そ れ が あ る 。 こ の よ う な 点 を 考 慮 す る と 、 前 記 原 料 分 散 液 に お け る ポ リ オ ー ル の 含 有
量 は 、 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 粉 末 １ ０ ０ 質 量 部 を 基 準 と し て 、 約 ２ ０ ０ ～ 約 １ ,０ ０ ０ ,０
０ ０ 質 量 部 で あ る こ と が 好 ま し い 。
【 ０ ０ ４ ３ 】
　 前 記 原 料 分 散 液 中 で 前 記 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 の 表 面 ／ 表 面 層 に 炭 素 コ ー テ ィ ン グ を 形 成 す
る た め に 、 前 記 原 料 分 散 液 を 加 熱 す る 。 こ の 過 程 で 、 ポ リ オ ー ル 成 分 が 炭 素 に 分 解 し て 、
生 成 し た 炭 素 が ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 の 表 面 に 吸 着 ま た は ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 内 に 浸 透 す る 。
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【 ０ ０ ４ ４ 】
　 本 明 細 書 に お い て 、 「 加 熱 」 と は 、 前 記 原 料 分 散 液 の 温 度 を 、 室 温 を 超 え る 、 具 体 的 に
は 約 ２ ０ ℃ を 超 え る 温 度 に ま で 上 昇 さ せ る こ と を 意 味 す る 。 前 記 加 熱 段 階 の 温 度 は 固 定 値
で あ っ て も 、 ま た は 室 温 よ り 高 い 特 定 の 範 囲 内 で 徐 々 に 変 化 さ せ て も よ い 。 上 記 範 囲 を 逸
脱 し な い 範 囲 で 、 公 知 の 様 々 な 過 熱 方 法 が 使 用 で き る 。
【 ０ ０ ４ ５ 】
　 さ ら に 望 ま し く は 、 炭 素 コ ー テ ィ ン グ 層 の 形 成 を 促 進 す る た め に は 、 前 記 加 熱 段 階 の 温
度 は 少 な く と も 約 １ ５ ０ ℃ で あ る こ と が 好 ま し い 。
【 ０ ０ ４ ６ 】
　 通 常 、 加 熱 段 階 の 温 度 を 上 昇 さ せ る ほ ど 、 炭 素 コ ー テ ィ ン グ 層 の 形 成 速 度 が 速 く な る 。
し か し な が ら 、 あ る 程 度 以 上 の 温 度 で は 、 前 記 炭 素 コ ー テ ィ ン グ 層 の 形 成 速 度 は 上 が ら ず
、 逆 に 反 応 物 質 の 変 質 が 発 生 す る 場 合 も あ る 。 こ の よ う な 点 を 考 慮 す る と 、 前 記 加 熱 段 階
の 温 度 は 約 ３ ５ ０ ℃ を 超 過 し な い よ う に 調 節 す る こ と が 好 ま し い 。
【 ０ ０ ４ ７ 】
　 本 発 明 の 方 法 は 、 開 放 さ れ た 反 応 容 器 ま た は 密 閉 さ れ た 反 応 容 器 な ど い ず れ の 反 応 容 器
を 利 用 し て 実 施 さ れ て も よ い が 、 前 記 加 熱 段 階 の 温 度 を ポ リ オ ー ル の 沸 騰 点 以 上 の 温 度 に
上 昇 さ せ る た め に 密 閉 さ れ た 反 応 容 器 を 利 用 す る こ と が さ ら に 望 ま し い 。 本 発 明 の 実 施 の
た め に 利 用 さ れ る 反 応 容 器 は 、 開 放 さ れ て も ま た は 密 閉 さ れ た 反 応 容 器 で あ っ て も 、 凝 縮
器 ま た は 、 還 流 冷 却 装 置 、 還 流 凝 縮 器 を 備 え て い て も よ い 。
【 ０ ０ ４ ８ 】
　 還 流 冷 却 装 置 を 備 え た 開 放 型 反 応 容 器 を 使 用 す る 本 発 明 の 方 法 の 一 実 施 態 様 に お い て は
、 炭 素 コ ー テ ィ ン グ 層 の 形 成 の た め に 前 記 原 料 分 散 液 を 加 熱 す る 段 階 で の 前 記 原 料 分 散 液
の 加 熱 温 度 は 使 わ れ る ポ リ オ ー ル の 沸 点 付 近 で あ る こ と が さ ら に 望 ま し い 。 こ の 場 合 に は
、 前 記 原 料 分 散 液 の 温 度 が ポ リ オ ー ル の 沸 点 よ り 低 す ぎ る と 、 炭 素 コ ー テ ィ ン グ 層 の 形 成
が 不 十 分 に 起 き る 可 能 性 が あ り 、 逆 に 前 記 温 度 が ポ リ オ ー ル の 沸 点 よ り 高 過 ぎ る と 、 高 圧
型 反 応 容 器 を 使 用 し な け れ ば な ら な い 場 合 が あ る 。 こ の よ う な 点 を 考 慮 す る と 、 前 記 原 料
分 散 液 の 温 度 は 、 使 わ れ る 有 機 溶 媒 の 沸 点 ± ５ ℃ の 範 囲 で あ る こ と が 好 ま し い 。 さ ら に 望
ま し く は 、 原 料 分 散 液 の 前 記 有 機 溶 媒 が 沸 騰 す る 状 態 に な る よ う に 、 原 料 分 散 液 を 加 熱 す
る 。
【 ０ ０ ４ ９ 】
　 炭 素 コ ー テ ィ ン グ 層 の 形 成 の た め の 原 料 分 散 液 を 加 熱 す る 時 間 は 、 本 発 明 で 特 別 に 限 定
さ れ な い 。 実 質 的 に 全 量 の ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 が 炭 素 で コ ー テ ィ ン グ さ れ る の に 十 分 に 加 熱
時 間 で あ れ ば よ い 。 こ の よ う な 加 熱 時 間 は 、 具 体 的 な 反 応 条 件 に よ っ て 容 易 に 決 定 さ れ う
る 。
【 ０ ０ ５ ０ 】
　 以 下 、 本 発 明 で 提 供 す る 導 電 性 ペ ー ス ト を 詳 細 に 説 明 す る 。
【 ０ ０ ５ １ 】
　 本 発 明 の 導 電 性 ペ ー ス ト は 、 本 発 明 の 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 （ 例 え ば 、 炭 素 で コ ー
テ ィ ン グ さ れ た ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 ） 、 有 機 バ イ ン ダ 及 び 有 機 溶 媒 を 含 む 。 前 記 炭 素 で コ ー
テ ィ ン グ さ れ た ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 と し て は 、 本 発 明 の 炭 素 で コ ー テ ィ ン グ さ れ た ニ ッ ケ ル
粒 子 粉 末 が 使 わ れ る 。 前 記 有 機 バ イ ン ダ と し て は 、 特 に 制 限 さ れ ず 、 公 知 の 有 機 バ イ ン ダ
が 使 用 で き 、 例 え ば 、 エ チ ル セ ル ロ ー ス な ど が 好 ま し く 使 わ れ う る 。 ま た 、 有 機 溶 媒 と し
て は 、 特 に 制 限 さ れ ず 、 公 知 の 有 機 溶 媒 が 使 用 で き る が 、 テ ル ピ ネ オ ー ル 、 ジ ヒ ド ロ キ シ
テ ル ピ ネ オ ー ル 、 １ － オ ク タ ノ ー ル ケ ロ シ ン な ど が 好 ま し く 使 わ れ う る 。
【 ０ ０ ５ ２ 】
　 本 発 明 の 導 電 性 ペ ー ス ト の 組 成 は 、 特 に 制 限 さ れ ず 、 公 知 と 同 様 の 組 成 が 使 用 で き る が
、 例 え ば 、 約 ４ ０ 質 量 ％ の 炭 素 で コ ー テ ィ ン グ さ れ た ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 、 約 １ ５ 質 量 ％ の
有 機 バ イ ン ダ 、 及 び 約 ４ ５ 質 量 ％ の 有 機 溶 媒 の 組 成 が 好 ま し く 使 用 さ れ る 。 し か し な が ら
、 こ の よ う な 組 成 は 例 に 過 ぎ ず 、 使 用 し よ う と す る 用 途 に 応 じ て 、 多 様 な 組 成 を 使 用 で き
る 。
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【 ０ ０ ５ ３ 】
　 ま た 、 本 発 明 の 導 電 性 ペ ー ス ト は 、 例 え ば 、 可 塑 剤 、 増 粘 防 止 剤 、 分 散 剤 な ど の 添 加 剤
を さ ら に 含 ん で も よ い 。 本 発 明 の 導 電 性 ペ ー ス ト を 製 造 す る 方 法 は 、 特 に 制 限 さ れ ず 、 公
知 の 多 様 な 方 法 が 使 わ れ る た め 、 こ こ で は そ れ 以 上 詳 細 に 説 明 し な い 。
【 ０ ０ ５ ４ 】
　 本 発 明 の 導 電 性 ペ ー ス ト は 、 種 々 の 用 途 に 使 用 で き 、 例 え ば 、 ニ ッ ケ ル 内 部 電 極 を 含 む
Ｍ Ｌ Ｃ Ｃ 、 Ｌ Ｔ Ｃ Ｃ 用 電 極 、 ペ イ ン ト 添 加 剤 、 Ｃ Ｎ Ｔ 成 長 用 触 媒 、 水 素 貯 蔵 用 材 料 、 化 学
反 応 を 促 進 す る た め の 触 媒 の 製 造 な ど に 適 用 さ れ う る 。
【 実 施 例 】
【 ０ ０ ５ ５ 】
　 以 下 、 実 施 例 を 通 じ て 本 発 明 を さ ら に 詳 細 に 説 明 す る 。 し か し な が ら 、 本 発 明 の 技 術 的
思 想 が 下 記 の 実 施 例 に 制 限 さ れ る も の で は な い 。
【 ０ ０ ５ ６ 】
　 実 施 例 １
　 東 邦 社 製 の Ｎ Ｆ １ Ａ （ 商 品 名 ） ニ ッ ケ ル 金 属 粉 末 １ ０ ０ ｇ を 、 １ リ ッ ト ル の ジ エ チ レ ン
グ リ コ ー ル に 添 加 、 分 散 し て 、 原 料 分 散 液 を 製 造 し た 。 前 記 分 散 液 を 還 流 冷 却 装 置 を 備 え
た 反 応 器 に 投 入 し た 後 、 ジ エ チ レ ン グ リ コ ー ル が 沸 騰 す る ま で 加 熱 し た 。 こ の 時 の 前 記 分
散 液 の 温 度 は 約 ２ ２ ０ ℃ で あ っ た 。 ま た 、 分 散 液 の 加 熱 時 間 は 約 ６ 時 間 で あ っ た 。
【 ０ ０ ５ ７ 】
　 得 ら れ た 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 の 炭 素 含 有 量 は 約 ５ .５ 質 量 ％ で あ っ た 。 図 １ 及 び
図 ２ に 示 さ れ る よ う に 、 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 の 製 造 過 程 中 、 ニ ッ ケ ル 粒 子 は 凝 集 体
を 形 成 し て お ら ず 、 原 料 と し て 使 わ れ た ニ ッ ケ ル 金 属 粉 末 の 始 め の 分 散 度 を 維 持 し た 。 図
１ 及 び 図 ２ は 、 原 料 と し て 使 わ れ た ニ ッ ケ ル 金 属 粉 末 と 、 こ れ よ り 製 造 さ れ た 炭 素 含 有 ニ
ッ ケ ル 粒 子 粉 末 の Ｓ Ｅ Ｍ 写 真 を そ れ ぞ れ 示 す 。 こ の よ う な 図 １ 及 び 図 ２ の Ｓ Ｅ Ｍ 写 真 か ら
炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 は 製 造 過 程 で 凝 集 体 を 形 成 し て お ら ず 、 原 料 と し て 使 わ れ た ニ
ッ ケ ル 金 属 粉 末 の 初 期 の 分 散 度 を 維 持 す る こ と が 分 か る 。
【 ０ ０ ５ ８ 】
　 図 ４ は 、 本 実 施 例 で 得 ら れ た 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 の Ｔ Ｅ Ｍ 写 真 で あ る 。 図 ４ か ら 、 炭
素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 に 約 ５ .５ ｎ ｍ の 表 面 層 が 形 成 さ れ て い る こ と が 分 か る 。 こ の 表 面 層
は 主 に 炭 素 よ り な る も の と 見 な さ れ る 。
【 ０ ０ ５ ９ 】
　 実 施 例 ２
　 東 邦 社 製 の Ｎ Ｆ １ Ａ （ 商 品 名 ） ニ ッ ケ ル 金 属 粉 末 １ ０ ０ ｇ を 、 １ リ ッ ト ル の ジ エ チ レ ン
グ リ コ ー ル に 添 加 、 分 散 し て 、 原 料 分 散 液 を 製 造 し た 。 前 記 分 散 液 を 還 流 冷 却 装 置 を 備 え
た 反 応 器 に 投 入 し た 後 、 ジ エ チ レ ン グ リ コ ー ル が 沸 騰 す る ま で 加 熱 し た 。 こ の 時 の 前 記 分
散 液 の 温 度 は 約 ２ ２ ０ ℃ で あ っ た 。 ま た 、 分 散 液 の 加 熱 時 間 は 約 ２ 時 間 で あ っ た 。
【 ０ ０ ６ ０ 】
　 得 ら れ た 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 の 炭 素 含 有 量 は 約 ０ .９ ６ 質 量 ％ で あ っ た 。 炭 素 含
有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 の 製 造 過 程 中 、 ニ ッ ケ ル 粒 子 は 凝 集 体 を 形 成 せ ず 、 原 料 と し て 使 わ れ
た ニ ッ ケ ル 金 属 粉 末 の 初 期 の 分 散 度 を 維 持 し た 。
【 ０ ０ ６ １ 】
　 実 施 例 ３
　 東 邦 社 製 の Ｎ Ｆ １ Ａ （ 商 品 名 ） ニ ッ ケ ル 金 属 粉 末 ５ ０ ｇ を 、 １ リ ッ ト ル の ジ エ チ レ ン グ
リ コ ー ル に 分 散 さ せ て 原 料 分 散 液 を 製 造 し た 。 前 記 分 散 液 を 還 流 冷 却 装 置 が 具 備 さ れ た 反
応 器 に 添 加 、 分 散 し て 、 原 料 分 散 液 を 製 造 し た 。 前 記 分 散 液 を 還 流 冷 却 装 置 を 備 え た 反 応
器 に 投 入 し た 後 、 ジ エ チ レ ン グ リ コ ー ル が 沸 騰 す る ま で 加 熱 し た 。 こ の 時 の 前 記 分 散 液 の
温 度 は 約 ２ ２ ０ ℃ で あ っ た 。 ま た 、 分 散 液 の 加 熱 時 間 は 約 ２ 時 間 で あ っ た 。
【 ０ ０ ６ ２ 】
　 得 ら れ た 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 の 炭 素 含 有 量 は 約 １ .１ ６ 質 量 ％ で あ っ た 。 炭 素 含
有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 の 製 造 過 程 中 、 ニ ッ ケ ル 粒 子 は 凝 集 体 を 形 成 せ ず 、 原 料 と し て 使 わ れ
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た ニ ッ ケ ル 金 属 粉 末 の 初 期 の 分 散 度 を 維 持 し た 。
【 ０ ０ ６ ３ 】
　 比 較 例 １
　 東 邦 社 製 の 商 品 名 Ｎ Ｆ １ Ａ （ 商 品 名 ） ニ ッ ケ ル 金 属 粉 末 を そ の ま ま 使 用 し た 。  
【 ０ ０ ６ ４ 】
　 比 較 例 ２
　 東 邦 社 製 の 商 品 名 Ｎ Ｉ ６ ０ ９ Ｓ （ 商 品 名 ） ニ ッ ケ ル 金 属 粉 末 を そ の ま ま 使 用 し た 。
【 ０ ０ ６ ５ 】
　 比 較 例 ３
　 東 邦 社 製 の Ｎ Ｆ １ Ａ ニ ッ ケ ル （ 商 品 名 ） 金 属 粉 末 １ ０ ０ ｇ を 、 １ リ ッ ト ル の エ チ レ ン グ
リ コ ー ル に 添 加 、 分 散 し て 、 原 料 分 散 液 を 製 造 し た 。 前 記 分 散 液 を 還 流 冷 却 装 置 を 備 え た
反 応 器 に 投 入 し た 後 、 エ チ レ ン グ リ コ ー ル が 沸 騰 す る ま で 加 熱 し た 。 こ の 時 の 前 記 分 散 液
の 温 度 は 約 ２ ２ ０ ℃ で あ っ た 。 ま た 、 分 散 液 の 加 熱 時 間 は 約 ２ ４ 時 間 で あ っ た 。
【 ０ ０ ６ ６ 】
　 実 験 例 ： 収 縮 率 の 測 定 実 験
　 原 料 と し て 使 わ れ た 比 較 例 １ の ニ ッ ケ ル 金 属 粉 末 と 実 施 例 １ で 得 ら れ た 炭 素 含 有 ニ ッ ケ
ル 粒 子 粉 末 と を 、 金 型 を 利 用 し て 直 径 ５ ｍ ｍ 、 高 さ ４ ｍ ｍ の 成 形 体 を 作 製 し た 。 各 成 形 体
の 温 度 に 対 す る 収 縮 率 を 、 熱 変 形 測 定 器 (dilatometer)を を 用 い て 測 定 し た 。 図 ３ は 、 ２
つ の ニ ッ ケ ル 粉 末 か ら 製 造 さ れ た 成 形 体 の 収 縮 特 性 グ ラ フ を 示 す も の で あ る 。 図 ３ か ら 示
さ れ る よ う に 、 炭 素 を 含 ま な い ニ ッ ケ ル 金 属 粉 末 の 場 合 （ 比 較 例 １ ） に は 、 約 ２ ０ ０ ℃ と
い う 低 温 か ら 収 縮 が 発 生 す る 一 方 、 本 発 明 に よ る 実 施 例 １ の ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 の 場 合 に は
、 約 ９ ０ ０ ℃ 程 度 の 高 温 で 収 縮 が 発 生 す る こ と が 分 か る 。
【 ０ ０ ６ ７ 】
　 同 様 に 、 実 施 例 ２ 及 び ３ 、 比 較 例 ２ 及 び ３ に 対 し て も 、 上 記 と 同 じ 方 法 で 成 形 体 を 作 製
し 、 こ れ ら 成 形 体 に つ い て も 、 温 度 に 対 す る 収 縮 率 を 測 定 し て 、 そ の 結 果 を 図 ５ に 示 す 。
図 ５ か ら 明 ら か な よ う に 、 本 発 明 の 実 施 例 ２ に よ る 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 を 使 用 し て
得 ら れ た 成 形 体 の 場 合 に は 、 ９ ３ １ ℃ の 温 度 で 収 縮 が 開 始 し 、 実 施 例 ３ に よ る 炭 素 含 有 ニ
ッ ケ ル 粉 末 を 使 用 し て 得 ら れ た 成 形 体 の 場 合 に は 、 １ ,０ ０ ７ ℃ の 温 度 で 収 縮 が 開 始 し た
。 こ れ に 対 し て 、 比 較 例 ２ の 場 合 に は 、 ２ ０ ５ ℃ と い う 低 温 で 収 縮 が 発 生 し 始 め 、 比 較 例
３ の 場 合 に は 、 こ れ よ り さ ら に 低 い １ ８ ６ ℃ で 収 縮 が 発 生 し 始 め る こ と が 分 か る 。
【 産 業 上 の 利 用 可 能 性 】
【 ０ ０ ６ ８ 】
　 本 発 明 の 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 は 、 凝 集 体 形 成 度 が 極 め て 抑 制 さ れ て お り 、 焼 成 時
の 収 縮 特 性 が 極 め て 向 上 し て い る の で 、 特 に 、 Ｍ Ｌ Ｃ Ｃ の 内 部 電 極 の 形 成 材 料 な ど と し て
極 め て 有 用 で あ る 。
【 図 面 の 簡 単 な 説 明 】
【 ０ ０ ６ ９ 】
【 図 １ 】 原 料 と し て 使 わ れ た ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 粉 末 の Ｓ Ｅ Ｍ 写 真 で あ る 。
【 図 ２ 】 ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 を 原 料 と し て 使 用 し て 製 造 し た 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 の Ｓ
Ｅ Ｍ 写 真 で あ る 。
【 図 ３ 】 本 発 明 の 実 施 例 １ に よ る 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 と 、 比 較 例 と し て 炭 素 を 含 有
し て い な い ニ ッ ケ ル 金 属 粒 子 の 焼 成 時 の 温 度 に 対 す る 収 縮 率 を 示 す グ ラ フ で あ る 。
【 図 ４ 】 本 発 明 の 実 施 例 １ で 製 造 さ れ た 炭 素 含 有 ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 の Ｔ Ｅ Ｍ 写 真 で あ る 。
【 図 ５ 】 本 発 明 の 実 施 例 ２ 及 び ３ と 比 較 例 ２ 及 び ３ で 製 造 し た ニ ッ ケ ル 粒 子 粉 末 の 温 度 に
対 す る 収 縮 率 を 示 す グ ラ フ で あ る 。
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【 図 １ 】

【 図 ２ 】
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【 図 ３ 】

【 図 ４ 】
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【 図 ５ 】

(13) JP 2005-154904 A 2005.6.16



フロントページの続き

(51)Int.Cl.7                             ＦＩ                                    テーマコード（参考）
   Ｈ０１Ｂ   1/22                         Ｈ０１Ｂ   1/22    　　　Ａ          ５Ｇ３０７
   Ｈ０１Ｂ   5/00                         Ｈ０１Ｂ   5/00    　　　Ｅ          　　　　　
   Ｈ０１Ｂ  13/00                         Ｈ０１Ｂ   5/00    　　　Ｆ          　　　　　
   Ｈ０１Ｇ   4/12                         Ｈ０１Ｂ  13/00    ５０１Ｚ          　　　　　
   Ｈ０１Ｇ   4/30                         Ｈ０１Ｇ   4/12    ３６１　          　　　　　
   　　　　                                Ｈ０１Ｇ   4/30    ３０１Ｃ          　　　　　

(72)発明者  崔　在　榮
            大韓民国京畿道水原市靈通区靈通洞９５５－１番地　凰谷マウル住公１団地アパート１５５棟８０
            ２号
(72)発明者  金　純　▲こう▼
            大韓民国ソウル特別市城東区金湖洞３街１３３１番地　斗山アパート１１４棟２０１号
(72)発明者  金　泰　慶
            大韓民国京畿道水原市靈通区靈通洞１０１９－１５番地３０５号
(72)発明者  李　學　俊
            大韓民国京畿道水原市靈通区靈通洞１０４６－１番地　三星アパート４３９棟７０２号
(72)発明者  尹　善　美
            大韓民国京畿道龍仁市器興邑農書里山１４－１番地　三星綜合技術院内
Ｆターム(参考) 4K017 AA04  BA03  BB18  DA08  EJ02 
　　　　 　　  4K018 BA04  BB05  BC28  BD04 
　　　　 　　  5E001 AB03  AC09  AJ01 
　　　　 　　  5E082 AB03  EE04  EE23  EE28  EE35  LL01  PP03  PP06 
　　　　 　　  5G301 DA10  DA18  DA42  DD01 
　　　　 　　  5G307 AA02 

(14) JP 2005-154904 A 2005.6.16


	bibliographic-data
	abstract
	claims
	description
	drawings
	overflow

