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(57)【要約】
【課題】カーボンナノチューブの性能を低下させること
なく有機溶媒中に分散させ得るとともに、分散剤を容易
に除去することも可能な、カーボンナノチューブ分散液
を提供する。
【解決手段】有機溶媒中にカーボンナノチューブと弱酸
の塩及び／又は強塩基とを含む、カーボンナノチューブ
分散液とする。
【選択図】図２



(2) JP 2015-168610 A 2015.9.28

10

20

30

40

50

【特許請求の範囲】
【請求項１】
カーボンナノチューブと弱酸の塩及び／又は強塩基とを含む、カーボンナノチューブ複合
体。
【請求項２】
カーボンナノチューブの表面に前記弱酸の塩及び／又は強塩基が付着してなる、請求項１
に記載のカーボンナノチューブ複合体。
【請求項３】
前記弱酸の塩が、アルカリ金属塩又はアンモニウム塩から選ばれるいずれか１種以上であ
る、請求項１又は２に記載のカーボンナノチューブ複合体。
【請求項４】
前記強塩基が、アルカリ金属水酸化物である、請求項１～３のいずれかに記載のカーボン
ナノチューブ複合体。
【請求項５】
有機溶媒中にカーボンナノチューブと弱酸の塩及び／又は強塩基とを含む、カーボンナノ
チューブ分散液。
【請求項６】
前記弱酸の塩が、アルカリ金属塩又はアンモニウム塩から選ばれるいずれか１種以上であ
る、請求項５に記載のカーボンナノチューブ分散液。
【請求項７】
前記強塩基が、アルカリ金属水酸化物である、請求項５又は６に記載のカーボンナノチュ
ーブ分散液。
【請求項８】
前記有機溶媒に含まれる前記弱酸の塩及び前記強塩基の合計の濃度が、質量基準で０．５
ｐｐｍ以上５００ｐｐｍ以下である、請求項５～７のいずれかに記載のカーボンナノチュ
ーブ分散液。
【請求項９】
前記有機溶媒が、アルコール、ケトン、エーテル、スルホキシド、ニトリル、アミド及び
ピロリドンから選ばれるいずれかである、請求項５～８のいずれかに記載のカーボンナノ
チューブ分散液。
【請求項１０】
前記有機溶媒が、エタノール、イソプロパノール、アセトン、２－ブタノン、テトラヒド
ロフラン、ジメチルスルホキシド、アセトニトリル、Ｎ，Ｎ－ジメチルアセトアミド、Ｎ
，Ｎ－ジメチルホルムアミド、Ｎ－メチルピロリドンから選ばれるいずれかである、請求
項９に記載のカーボンナノチューブ分散液。
【請求項１１】
カーボンナノチューブと弱酸の塩及び／又は強塩基とを溶媒に含有させた後、該溶媒を除
去する工程を備える、カーボンナノチューブ複合体の製造方法。
【請求項１２】
請求項５～１０のいずれかに記載のカーボンナノチューブ分散液から、前記有機溶媒を除
去する工程を備える、カーボンナノチューブ複合体の製造方法。
【請求項１３】
カーボンナノチューブと弱酸の塩及び／又は強塩基とを有機溶媒に添加する工程を備える
、カーボンナノチューブ分散液の製造方法。
【請求項１４】
請求項１～４のいずれかに記載のカーボンナノチューブ複合体を有機溶媒に添加する工程
を備える、カーボンナノチューブ分散液の製造方法。
【請求項１５】
分散剤として弱酸の塩及び／又は強塩基を用いた、有機溶媒におけるカーボンナノチュー
ブの分散方法。
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【請求項１６】
基材の表面にカーボンナノチューブ層を有する透明電極であって、
前記カーボンナノチューブ層の一部に、弱酸の塩及び／又は強塩基が存在している、
透明電極。
【請求項１７】
請求項５～１０のいずれかに記載のカーボンナノチューブ分散液を基材上に塗布する工程
を備える、透明電極の製造方法。
【請求項１８】
前記カーボンナノチューブ分散液に弱酸の塩としてアンモニウム塩を含ませ、
該カーボンナノチューブ分散液を基材上に塗布した後、前記アンモニウム塩を加熱により
除去する工程を備える、請求項１７に記載の製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、カーボンナノチューブを有機溶媒に分散させる技術に関する。
【背景技術】
【０００２】
　カーボンナノチューブは、優れた電気的特性、化学安定性、機械的強度を備えており、
例えば、プラスチック基板を用いたフレキシブル透明電極等への応用が期待されている。
透明電極はタッチパネルやディスプレイ、太陽電池、透明トランジスタの電極として使用
され得る。
【０００３】
　透明電極は、カーボンナノチューブを溶媒に分散させた分散液を基材上に塗布・乾燥す
ることによって製造可能である。ここで、分散液においてはカーボンナノチューブの高い
分散性が必要となる。しかしながら、カーボンナノチューブは分子間相互作用により束状
の凝集体を形成するため、溶媒への分散が困難である。
【０００４】
　カーボンナノチューブの溶媒への分散性を向上させる方法としては、例えば、濃硝酸や
王水等の酸化剤を用いてカーボンナノチューブの切断やカルボキシル基の導入を行う方法
が知られている（特許文献１）。或いは、別の方法として、界面活性剤や芳香族化合物等
を分散剤として用いてカーボンナノチューブを溶媒に分散させる方法が知られている（特
許文献２～８）。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００５】
【特許文献１】特開２００９－１３００４号公報
【特許文献２】特開２００３－２３８１２６号公報
【特許文献３】特開２００５－８９７３８号公報
【特許文献４】特開２００５－７５６６１号公報
【特許文献５】特開２００５－１５４６３０号公報
【特許文献６】特開２００５－２１９９８６号公報
【特許文献７】特開２０１０－１６３５７０号公報
【特許文献８】特開２０１２－８２１２０号公報
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００６】
　しかしながら、特許文献１に開示された技術にあっては、カーボンナノチューブの酸化
処理によってカーボンナノチューブが持つ本来の性能を低下させてしまう。また、特許文
献２～８に開示された技術にあっては、カーボンナノチューブ表面に付着した分散剤を除
去することが困難となり、分散剤が絶縁性の不純物として残存する結果、カーボンナノチ
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ューブの優れた導電性が損なわれてしまう。例えば、界面活性剤であるドデシル硫酸ナト
リウム（ＳＤＳ）を分散剤とし、溶媒に対してＳＤＳを１ｗｔ％溶かした「１％ＳＤＳ水
溶液」を用いてカーボンナノチューブ分散液とする例が有名であるが、この分散系の場合
、１ｗｔ％もの過剰な分散剤を加える必要があり、分散剤を除去する手間（水で繰り返し
洗浄すること）やコストが増大する。また、溶媒として水を用いることから、透明電極の
基材である撥水性表面に対して均一に塗布し難い。
【０００７】
　そこで本発明は、カーボンナノチューブの性能を低下させることなく有機溶媒中に分散
させ得るとともに、分散剤の使用量を大幅に削減することが可能な（好ましくは分散剤を
容易に除去することも可能な）、カーボンナノチューブ複合体、カーボンナノチューブ分
散液及びそれらの製造方法、並びに、それらを用いた透明電極を提供することを課題とす
る。
【課題を解決するための手段】
【０００８】
　有機溶媒へのカーボンナノチューブの分散について、本発明者らが鋭意研究を進めたと
ころ、以下の数々の知見を得た。
（１）有機溶媒においてカーボンナノチューブとともに弱酸の塩或いは強塩基を共存させ
ることによって、当該弱酸の塩や強塩基が分散剤として機能し、カーボンナノチューブの
分散性を向上させることができる。
（２）分散剤として弱酸の塩或いは強塩基を用いる場合、従来の分散剤よりもごく少量（
低濃度）で、分散剤としての機能を発揮し得る。すなわち、カーボンナノチューブにおい
て不純物として残存する分散剤の量を従来よりも極めて少なくすることができる。
（３）特に、当該弱酸の塩として熱分解性のものを用いた場合、加熱によって分散剤を完
全に除去することができる。例えば、透明電極を製造するにあたって、カーボンナノチュ
ーブ分散液を基材に塗布した後、加熱によって弱酸の塩を分解除去することで、水洗等の
洗浄工程を省略でき、基材上に耐屈曲性に優れるとともに表面状態の良好なカーボンナノ
チューブ層を形成できる。
（４）強酸の塩を用いた場合、カーボンナノチューブを有機溶媒中に分散させることはで
きない。むしろ、カーボンナノチューブが凝集する傾向にある。ただし、例外的に、アル
カリ金属硫酸塩については分散剤として機能する傾向にある。
（５）弱酸の塩或いは強塩基は、有機溶媒においてカーボンナノチューブの分散性を向上
させ得る。一方、溶媒として水を用いた場合は十分な分散効果は発揮されない。
（６）溶媒においてカーボンナノチューブとともに弱酸の塩或いは強塩基を共存させた後
、当該分散液から溶媒を除去することで、カーボンナノチューブの表面に弱酸の塩或いは
強塩基が付着したカーボンナノチューブ複合体が得られる。当該複合体を有機溶媒に添加
した場合、カーボンナノチューブを有機溶媒に再分散させることができる。
【０００９】
　本発明は上記知見に基づいてなされたものである。すなわち、
　第１の本発明は、カーボンナノチューブと弱酸の塩及び／又は強塩基とを含む、カーボ
ンナノチューブ複合体である。
【００１０】
　本発明において、「弱酸の塩」とは、陰イオンとして炭酸イオン、炭酸水素イオン、リ
ン酸イオン、リン酸水素イオン、リン酸二水素イオン、カルボン酸イオン、硼酸イオンの
いずれかを含み、陽イオンとして一価の金属イオン、アンモニウムイオン、ホスホニウム
イオンのいずれかを含む塩を意味する。「強塩基」とは、水と反応して水酸化物イオンを
解離する塩基を意味し、アルカリ金属水酸化物、アルカリ金属酸化物等が挙げられる。た
だし、水と反応して多価の陽イオン解離する強塩基を除く。
【００１１】
　第１の本発明において、カーボンナノチューブの表面に弱酸の塩及び／又は強塩基が付
着していることが好ましい。
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【００１２】
　第１の本発明において、弱酸の塩が、アルカリ金属塩又はアンモニウム塩から選ばれる
いずれか１種以上であることが好ましい。
【００１３】
　弱酸の塩の具体例としては、炭酸カリウム、リン酸カリウム、酢酸カリウム、炭酸アン
モニウム、リン酸アンモニウム、リン酸水素アンモニウム、リン酸二水素アンモニウム又
は酢酸アンモニウム等が挙げられる。特に、アンモニウム塩のような熱分解によって液化
・気化し得る塩が好ましい。
【００１４】
　第１の本発明において、強塩基がアルカリ金属水酸化物であることが好ましい。
【００１５】
　第２の本発明は、有機溶媒中にカーボンナノチューブと弱酸の塩及び／又は強塩基とを
含む、カーボンナノチューブ分散液である。
【００１６】
　第２の本発明において、弱酸の塩が、アルカリ金属塩又はアンモニウム塩から選ばれる
いずれか１種以上であることが好ましい。
【００１７】
　第２の本発明において、強塩基がアルカリ金属水酸化物であることが好ましい。
【００１８】
　第２の本発明においては、有機溶媒に含まれる弱酸の塩及び強塩基の合計の濃度が、質
量基準で５００ｐｐｍ以下であってもよい。本発明においては、弱酸の塩及び強塩基の濃
度が極めて低濃度であっても、カーボンナノチューブを有機溶媒に分散させることが可能
である。尚、下限は０．５ｐｐｍ以上とすることが好ましい。
【００１９】
　第２の本発明において、有機溶媒が、アルコール、ケトン、エーテル、ニトリル、アミ
ド及びピロリドンから選ばれるいずれかであることが好ましい。
【００２０】
　具体的には、エタノール、イソプロパノール、アセトン、２－ブタノン、テトラヒドロ
フラン、Ｎ，Ｎ－ジメチルアセトアミド、Ｎ，Ｎ－ジメチルホルムアミド、Ｎ－メチルピ
ロリドンから選ばれるいずれかであることが好ましい。
【００２１】
　第３の本発明は、カーボンナノチューブと弱酸の塩及び／又は強塩基とを溶媒に含有さ
せた後、該溶媒を除去する工程を備える、カーボンナノチューブ複合体の製造方法である
。第３の本発明における「溶媒」とは、水及び有機溶媒の双方を含む概念である。
【００２２】
　第４の本発明は、第２の本発明に係るカーボンナノチューブ分散液から、有機溶媒を除
去する工程を備える、カーボンナノチューブ複合体の製造方法である。
【００２３】
　第５の本発明は、カーボンナノチューブと弱酸の塩及び／又は強塩基とを有機溶媒に添
加する工程を備える、カーボンナノチューブ分散液の製造方法である。
【００２４】
　第６の本発明は、第１の本発明に係るカーボンナノチューブ複合体を有機溶媒に添加す
る工程を備える、カーボンナノチューブ分散液の製造方法である。
【００２５】
　第７の本発明は、分散剤として弱酸の塩及び／又は強塩基を用いた、有機溶媒における
カーボンナノチューブの分散方法である。
【００２６】
　第８の本発明は、基材の表面にカーボンナノチューブ層を有する透明電極であって、カ
ーボンナノチューブ層の一部に、弱酸の塩及び／又は強塩基が存在している、透明電極で
ある。
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【００２７】
　本発明において、「基材」とは、透明電極に用いられ得る基材であれば、材質、形状は
特に限定されるものではない。例えば、ガラス板、プラスチックフィルム、プラスチック
板等が挙げられる。「カーボンナノチューブ層」とは、カーボンナノチューブのネットワ
ークによって、基材に比して大きな導電性を示す層をいう。
【００２８】
　第９の本発明は、第２の本発明に係るカーボンナノチューブ分散液を基材上に塗布する
、塗布工程を備える、透明電極の製造方法である。
【００２９】
　第９の本発明において、カーボンナノチューブ分散液に弱酸の塩としてアンモニウム塩
を含ませ、当該カーボンナノチューブ分散液を基材上に塗布した後、アンモニウム塩を加
熱により除去する工程を備えることが好ましい。
【発明の効果】
【００３０】
　本発明においては、分散剤として弱酸の塩及び／又は強塩基を添加することで、カーボ
ンナノチューブを有機溶媒に分散させることができる。弱酸の塩及び強塩基は、カーボン
ナノチューブを変質させることがなく、また、従来の分散剤と比較して極めて低濃度で分
散性を発揮する。すなわち、本発明によれば、カーボンナノチューブの性能を低下させる
ことなく有機溶媒中に分散させ得るとともに、分散剤の使用量を大幅に削減することが可
能な、カーボンナノチューブ複合体、カーボンナノチューブ分散液及びそれらの製造方法
、並びに、それらを用いた透明電極を提供することができる。
【００３１】
　特に、弱酸の塩及び／又は強塩基として、熱分解によって気化・液化するようなもの（
例えばアンモニウム塩）を用いた場合、加熱によって分散剤を容易に除去することができ
、水洗等の洗浄処理が不要となる。すなわち、分散剤を容易に除去することが可能な、カ
ーボンナノチューブ複合体、カーボンナノチューブ分散液及びそれらの製造方法、並びに
、それらを用いた透明電極を提供することができる。
【図面の簡単な説明】
【００３２】
【図１】多層カーボンナノチューブ分散液の作製手順を説明するための図である。
【図２】分散剤として弱酸の塩、強塩基又は強酸の塩を用いた場合のそれぞれについて、
カーボンナノチューブ分散液におけるカーボンナノチューブの分散性の評価結果を示す図
である。
【図３】多層カーボンナノチューブ分散液の作製手順を説明するための図である。
【図４】分散剤として弱酸の塩、強塩基又は強酸の塩を用いた場合のそれぞれについて、
カーボンナノチューブ分散液におけるカーボンナノチューブの分散性の評価結果を示す図
である。
【図５】カーボンナノチューブ分散液の分散安定性を評価した結果を示す図である。
【図６】再分散用のカーボンナノチューブ複合体の作製手順を説明するための図である。
【図７】カーボンナノチューブ分散液に含まれる弱酸の塩の濃度と分散性との関係を評価
した結果を示す図である。
【図８】カーボンナノチューブ分散液に含まれる弱酸の塩の濃度と分散性との関係を評価
した結果を示す図である。
【図９】単層カーボンナノチューブ分散液の作製手順を説明するための図である。
【図１０】カーボンナノチューブ分散液に含まれる弱酸の塩の濃度と分散性との関係を評
価した結果を示す図である。
【図１１】カーボンナノチューブ分散液に含まれる弱酸の塩の濃度と分散性との関係を評
価した結果を示す図である。
【図１２】カーボンナノチューブ分散液におけるカーボンナノチューブの孤立分散性を評
価した結果を示す図である。
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【図１３】多層カーボンナノチューブを用いて透明電極を作製した場合における透明率と
電気抵抗率との関係を示す図である。
【図１４】単層カーボンナノチューブを用いて透明電極を作製した場合における透明率と
電気抵抗率との関係を示す図である。
【図１５】フレキシブル透明電極の耐屈曲性を評価した結果を示す図である。
【発明を実施するための形態】
【００３３】
　従来から、カーボンナノチューブを溶媒中に分散させる方法として、カーボンナノチュ
ーブ表面を分散剤で被覆する方法が知られている。特に、界面活性剤であるドデシル硫酸
ナトリウム（ＳＤＳ）を分散剤とし、溶媒に対してＳＤＳを１ｗｔ％溶かした「１％ＳＤ
Ｓ水溶液」を用いる例が有名である。しかしながら、この分散系の場合、１ｗｔ％もの過
剰な分散剤を加える必要があり、分散剤を除去する手間（水で繰り返し洗浄すること）や
コストが増大する。様々な優れた特性を持つカーボンナノチューブの応用を考えると、カ
ーボンナノチューブの性能を低下させる虞がある分散剤については、その使用量をできる
だけ低減することが好ましい。
【００３４】
　この問題に対し、本発明者らは、弱酸の塩や強塩基がカーボンナノチューブの分散性を
向上させる分散剤として機能すること、当該弱酸の塩や強塩基は溶媒として有機溶媒を用
いた場合に限って分散剤として機能すること、当該弱酸の塩や強塩基は従来の分散剤と比
較して極めて少量で分散剤としての機能を発揮すること、等を知見して本発明を完成させ
た。
【００３５】
１．カーボンナノチューブ複合体
　本発明に係るカーボンナノチューブ複合体は、カーボンナノチューブと弱酸の塩及び／
又は強塩基とを含むことを特徴とする。
【００３６】
　本発明において、「カーボンナノチューブ」は、単層カーボンナノチューブ、多層カー
ボンナノチューブのいずれであってもよい。また、カーボンナノチューブの長さや径につ
いては特に限定されるものではない。
　本発明では、従来公知のカーボンナノチューブを特に限定されることなく用いることが
できる。
【００３７】
　本発明において、「弱酸の塩」は、弱酸と強塩基又は弱塩基との塩であり、陰イオンと
して炭酸イオン、炭酸水素イオン、リン酸イオン、リン酸水素イオン、リン酸二水素イオ
ン、カルボン酸イオン、硼酸イオンのいずれかを含み、陽イオンとして１価の金属イオン
、アンモニウムイオン、ホスホニウムイオンのいずれかを含む塩である。弱酸の塩として
は、従来公知の弱酸の塩を特に限定されることなく用いることができる。
　特に、弱酸の塩は、陽イオンとしてナトリウムイオンやカリウムイオン等のアルカリ金
属イオン又はアンモニウムイオンを含むものが好ましく、アンモニウムイオンを含むもの
がより好ましい。また、陰イオンとして、炭酸イオン、炭酸水素イオン、リン酸イオン、
リン酸水素イオン、リン酸二水素イオン又はカルボン酸イオンを含むものが好ましく、炭
酸イオン、リン酸イオンを含むものがより好ましい。
　弱酸の塩の好ましい具体例としては、炭酸カリウム、リン酸カリウム、酢酸カリウム、
炭酸アンモニウム、炭酸水素アンモニウム、リン酸アンモニウム、リン酸水素アンモニウ
ム、リン酸二水素アンモニウム、酢酸アンモニウム等が挙げられる。この中でも、例えば
、炭酸アンモニウムを用いた場合、当該炭酸アンモニウムが６０℃程度の加熱によって熱
分解して二酸化炭素とアンモニアと水に変わることから、加熱をするだけで容易に除去す
ることができる。炭酸水素アンモニウム等も同様である。すなわち、従来の分散剤（界面
活性剤や有機高分子化合物）のように、分散剤を除去するための洗浄工程が不要であり、
手間やコストを大きく削減可能である。
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【００３８】
　本発明において、「強塩基」は、水と反応して水酸化物イオンを放出する塩基であり、
アルカリ金属水酸化物、アルカリ金属酸化物等が挙げられる。例えば、水酸化ナトリウム
、水酸化カリウム等を採用できる。この中でも、特に水酸化ナトリウムが好ましい。ただ
し、水と反応して多価の陽イオンを放出する強塩基については、分散剤として機能しない
虞があり、むしろカーボンナノチューブの凝集を生じさせる虞がある。本発明では、強塩
基としてこのような多価の陽イオンを含む化合物は除外される。
【００３９】
　本発明においては、弱酸の塩或いは強塩基が複数種類含まれていてもよい。また、弱酸
の塩のみが含まれていてもよいし、強塩基のみが含まれていてもよいし、これらが双方含
まれていてもよい。ただし、人体への影響が少なく取り扱い性に優れる観点から、弱酸の
塩のみが含まれることが好ましく、熱分解によってさらに容易に除去できる観点から、ア
ンモニウム塩のみが含まれることがより好ましい。
【００４０】
　本発明に係るカーボンナノチューブ複合体において、カーボンナノチューブと弱酸の塩
及び／又は強塩基との含有比は特に限定されるものではない。本発明に係る効果を十分に
発揮させる観点から、例えば、カーボンナノチューブ１００質量部に対して、弱酸の塩及
び／又は強塩基が０．００１質量部以上１００００質量部以下含有されることが好ましい
。下限はより好ましくは０．０１質量部以上であり、上限はより好ましくは１００質量部
以下である。
　例えば、カーボンナノチューブ複合体を、カーボンナノチューブと上記弱酸の塩及び／
又は強塩基との単なる混合物（固体状の混合物）とする場合、カーボンナノチューブに適
当な量の弱酸の塩及び／又は強塩基を混合することで、弱酸の塩及び／又は無機塩の量を
容易に増大させることができる。一方、後述するように、カーボンナノチューブの表面に
弱酸の塩及び／又は強塩基を付着させる場合は、カーボンナノチューブと弱酸の塩及び／
又は強塩基との含有比は自ずと小さなものとなる。
　ただし、本発明においては、弱酸の塩及び／又は強塩基がわずかな量であっても、分散
剤としての機能が十分に発揮される。分散剤の量を削減する観点からも、カーボンナノチ
ューブ複合体における弱酸の塩及び／又は強塩基の量は、少ない方が好ましい。すなわち
、カーボンナノチューブ１００質量部に対して、弱酸の塩及び／又は強塩基が０．５質量
部以下となるようにすることが最も好ましい。
【００４１】
２．カーボンナノチューブ複合体の製造方法
　カーボンナノチューブ複合体は、カーボンナノチューブと弱酸の塩及び／又は強塩基と
が混合された単なる混合物の形態であってもよいし、カーボンナノチューブの表面に上記
の弱酸の塩及び／又は強塩基が付着した形態であってもよい。特に、有機溶媒に対してカ
ーボンナノチューブをより均一に分散できることから、後者の形態が好ましい。
【００４２】
　前者の形態に係るカーボンナノチューブ複合体は、カーボンナノチューブと弱酸の塩及
び／又は強塩基とを乾式で単に混合することで容易に製造可能である。一方、後者の形態
に係るカーボンナノチューブ複合体は、例えば、以下のようにして製造することができる
。
【００４３】
　すなわち、カーボンナノチューブと弱酸の塩及び／又は強塩基とを溶媒に添加し、弱酸
の塩及び／又は強塩基をカーボンナノチューブ全体に行き渡らせた後、濾過や揮発除去等
によって当該溶媒を除去することにより、カーボンナノチューブの表面に弱酸の塩及び／
又は強塩基が付着してなるカーボンナノチューブ複合体を容易に製造することができる。
　この場合において用いられる溶媒は、水であっても有機溶媒であってもよいが、特に有
機溶媒が好ましい。有機溶媒中においては、弱酸の塩及び／又は強塩基の作用によってカ
ーボンナノチューブが分散する結果、弱酸の塩及び／又は強塩基がカーボンナノチューブ
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の表面に一層均一に行き渡るためである。
　この場合において溶媒に添加する弱酸の塩及び／又は強塩基の量を調整することにより
、カーボンナノチューブ複合体においてカーボンナノチューブに付着する弱酸の塩及び／
又は強塩基の量を調整することができる。ただし、本発明においては、弱酸の塩及び／又
は強塩基がわずかな量であっても、分散剤としての機能が発揮される。
【００４４】
３．カーボンナノチューブ分散液
　本発明に係るカーボンナノチューブ分散液は、有機溶媒中にカーボンナノチューブと弱
酸の塩及び／又は強塩基とを含むことを特徴とする。すなわち、弱酸の塩や強塩基を分散
剤として機能させて、カーボンナノチューブを有機溶媒中に分散させたものである。
【００４５】
　「カーボンナノチューブ」、「弱酸の塩」及び「強塩基」については、上述した通りで
あり、ここでは説明を省略する。カーボンナノチューブ分散液においても、弱酸の塩や強
塩基を単独で或いは複数種類用いることができる。
【００４６】
　本発明においては、分散液の溶媒として「有機溶媒」を用いる必要がある。本発明者ら
の知見によれば、溶媒として水を用いた場合、弱酸の塩や強塩基は分散剤として機能せず
、所望の分散効果が得られない。
【００４７】
　有機溶媒としては、従来公知の有機溶媒を特に限定されることなく用いることができる
。
　例えば、メタノール、エタノール、イソプロパノール、エチレングリコールなどのアル
コール；
　アセトン、メチルイソブチルケトン、メチルエチルケトン（２－ブタノン）などのケト
ン；
　アセトニトリル、ベンゾニトリル、４－フルオロベンゾニトリル、ペンタフルオロベン
ゾニトリルなどのニトリル；
　トリエチルアミン、ジイソプロピルエチルアミンなどのアミン；
　テトラヒドロフラン、ジメトキシエタン、エチレングリコールジメチルエーテル、ジエ
チレングリコールジメチルエーテル、トリエチレングリコールジメチルエーテル、テトラ
エチレングリコールジメチルエーテルなどのエーテル；
　エチレンカーボネート、プロピレンカーボネート、ジメチルカーボネート、ジエチルカ
ーボネート、メチルエチルカーボネート、プロピルメチルカーボネートなどのカーボネー
ト；
　酢酸エチル、酪酸メチル、酢酸プロピル、プロピオン酸メチル、ギ酸メチル、酢酸２－
メトキシエチルなどのエステル；γ－ブチロラクトンなどのラクトン；
　ニトロメタンなどのニトロ化合物；ベンゼン、トルエン、ヘキサフルオロベンゼンなど
の芳香族化合物；
　クロロホルム、ジクロロメタン、１，２－ジクロロエタンなどのハロゲン化アルキル；
　ジメチルスルホキシド、スルホラン、二流化炭素、エチルメチルスルホネート、トリメ
チレンスルホネート、１－メチルトリメチレンスルホネート、エチル－ｓｅｃ－ブチルス
ルホネート、エチルイソプロピルスルホネート、３，３，３－トリフルオロプロピルメチ
ルスルホネート、２，２，２－トリフルオロエチルスルホネートなどの硫黄化合物；
　Ｎ，Ｎ－ジメチルホルムアミド、Ｎ，Ｎ-ジメチルアセトアミド、ヘキサメチルホスホ
ルアミド、ヘキサメチルホスホラストリアミドなどのアミド；
　４－メチル－１，３－ジオキソランなどのジオキソラン；
　ピリジンなどの複素環式化合物；
　１－メチル－２－ピロリドン（Ｎ－メチルピロリドン）などのピロリドン；
　ホウ酸トリメチル、ホウ酸トリエチルなどのホウ酸エステル化合物；
　トリメチルホスフェート、トリ－ｎ－プロピルフォスフェートなどのリン酸エステル化
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合物；等が挙げられる。
　この中でも、アルコール、ケトン、エーテル、スルホキシド、ニトリル、アミド、ピロ
リドン、ハロゲン化アルキルが好ましく、アルコール、ケトン、エーテル、スルホキシド
、ニトリル、アミド、ピロリドンがより好ましい。
　具体的には、エタノール、イソプロパノール、アセトン、２－ブタノン、テトラヒドロ
フラン、ジメチルスルホキシド、アセトニトリル、Ｎ，Ｎ－ジメチルアセトアミド、Ｎ，
Ｎ－ジメチルホルムアミド、Ｎ－メチルピロリドン、クロロホルムが好ましく、イソプロ
パノール、アセトン、２－ブタノン、テトラヒドロフラン、ジメチルスルホキシド、アセ
トニトリル、Ｎ，Ｎ－ジメチルアセトアミド、Ｎ，Ｎ－ジメチルホルムアミド、Ｎ－メチ
ルピロリドンがより好ましい。
　或いは、有機溶媒を非極性溶媒と極性溶媒とに大別した場合、極性溶媒の方が好ましい
。また、当該極性溶媒を非プロトン性極性溶媒とプロトン性極性溶媒とに大別した場合、
非プロトン性極性溶媒が好ましい傾向にある。ただし、プロトン性極性溶媒においても、
エタノールやイソプロパノールは、非プロトン性極性溶媒と同様に極めて高い分散性を示
す。
　特に、透明電極製造用の分散液とする場合は、イソプロパノールまたは２－ブタノンが
好ましい。取り扱い性に優れるとともに、プラスチック基材に対して一層均一に塗布でき
、除去も容易だからである。
【００４８】
　有機溶媒に含まれる弱酸の塩及び強塩基の濃度（双方含まれる場合は合計の濃度）につ
いては、特に限定されるものではない。特に本発明では、弱酸の塩及び／又は強塩基がご
くわずかな量含まれるだけで、カーボンナノチューブを有機溶媒に分散させることが可能
である。具体的には、有機溶媒における弱酸の塩及び強塩基の濃度が、質量基準で５００
ｐｐｍ以下（０．０５質量％以下）であっても、分散剤としての効果が発揮される。２０
０ｐｐｍ以下、さらには１００ｐｐｍ以下であってもよい。下限は特に限定されるもので
はないが、好ましくは０．５ｐｐｍ以上、より好ましくは１ｐｐｍ以上、さらに好ましく
は１０ｐｐｍ以上である。
【００４９】
　有機溶媒におけるカーボンナノチューブの含有量は特に限定されるものではないが、有
機溶媒１ｍｌに対し、カーボンナノチューブを０．００１ｍｇ以上１０ｍｇ以下となるよ
うにすると、分散性の一層高いカーボンナノチューブ分散液を得ることができる。下限は
好ましくは０．０１ｍｇ以上であり、上限は好ましくは２．５ｍｇ以下である。
【００５０】
４．カーボンナノチューブ分散液の製造方法
　本発明に係るカーボンナノチューブ分散液は、例えば、カーボンナノチューブと弱酸の
塩及び／又は強塩基とを有機溶媒に添加することで、容易に製造することができる。また
、上述のカーボンナノチューブ複合体を有機溶媒に添加することによっても、容易に製造
可能である。
【００５１】
　カーボンナノチューブ分散液の製造にあたっては、有機溶媒にカーボンナノチューブと
弱酸の塩及び／又は強塩基とを含ませた後、超音波照射や遠心分離を行うことが好ましい
。超音波を照射することによって、カーボンナノチューブの分散性が一層向上する。また
、遠心分離を行うことで、分散しきれなかったカーボンナノチューブ（カーボンナノチュ
ーブの凝集体）を除去することができ、カーボンナノチューブがより均一に分散された分
散液を得ることができる。
【００５２】
５．カーボンナノチューブの分散方法
　本発明は、カーボンナノチューブの分散方法としての側面も有する。すなわち、分散剤
として弱酸の塩及び／又は強塩基を用いた、有機溶媒におけるカーボンナノチューブの分
散方法である。
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【００５３】
　従来常識では、カーボンナノチューブ分散液にヨウ化ナトリウム（強酸の塩）を添加し
た場合、カーボンナノチューブが凝集することが知られており、分子動力学のシミュレー
ション及び実際の実験でも確認されていた（Chem. Sci., 3, 541-548 (2012)）。この結
果から、無機塩はカーボンナノチューブの分散剤としては機能しないと考えられてきた。
　しかしながら、本発明者らの鋭意研究により、弱酸の塩或いは強塩基にあっては、有機
溶媒中に限って、カーボンナノチューブを分散させる分散剤として機能し得ることを初め
て見出したのである。
【００５４】
６．透明電極
　本発明は透明電極としての側面も有する。すなわち、基材の表面にカーボンナノチュー
ブ層を有する透明電極であって、カーボンナノチューブ層の一部に、弱酸の塩及び／又は
強塩基が存在している、透明電極である。すなわち、本発明に係るカーボンナノチューブ
分散液を用いたことにより、分散剤として弱酸の塩及び／又は強塩基が一部残存している
ような形態である。ただし、本発明では、従来の分散剤と比較して、弱酸の塩及び／又は
強塩基が極めてわずかな量であっても、カーボンナノチューブを有機溶媒に分散させるこ
とが可能であることから、結果として、透明電極とした場合においても、弱酸の塩及び／
又は強塩基の残存はごくわずかとなる。すなわち、分散剤の存在によってカーボンナノチ
ューブの導電性が損なわれるようなことがない。
　或いは、後述するように、弱酸の塩としてアンモニウム塩等の熱分解によって液化・気
化するものを用いた場合、カーボンナノチューブ層に残存する弱酸の塩を加熱によって容
易に除去することができる。
【００５５】
　「基材」については、材質や形状等、特に限定されるものではなく、従来の透明電極と
同様のものを用いることができる。例えば、透明ガラス板、透明プラスチックフィルム（
シート）、透明プラスチック板等である。フレキシブル透明電極とする場合は、透明プラ
スチックフィルム（シート）や透明プラスチック板を用いることが好ましい。
【００５６】
　透明電極を構成するカーボンナノチューブ層の厚みについても特に限定されるものでは
なく、従来の透明電極と同様の厚みとすることができる。
【００５７】
７．透明電極の製造方法
　本発明に係る透明電極は、例えば、以下の製造方法により容易に製造することができる
。すなわち、上述のカーボンナノチューブ分散液を基材上に塗布する工程を備える、透明
電極の製造方法である。
【００５８】
　基材への塗布手段については、特に限定されるものではなく、従来公知の手段を適用可
能である。
【００５９】
　上述の通り、本発明に係るカーボンナノチューブ分散液は、溶媒として有機溶媒を用い
ている。そのため、プラスチック表面との親和性が高く、当該分散液が基材表面で弾かれ
ることなく、均一に塗布することができる。また、上述の通り、本発明に係るカーボンナ
ノチューブ分散液を用いることで、従来の分散剤を用いた場合よりも洗浄の手間やコスト
を抑えつつ、透明電極を容易に製造することができる。すなわち、本発明に係る透明電極
の製造方法によれば、カーボンナノチューブ層の剥離や荒れが少なく、カーボンナノチュ
ーブ層が均一に形成された透明電極とすることができる。
【００６０】
　特に、カーボンナノチューブ分散液に弱酸の塩として熱分解性のアンモニウム塩を含ま
せることが好ましい。すなわち、カーボンナノチューブ分散液を基材上に塗布した後、当
該アンモニウム塩を加熱により除去する工程を備える製造方法とすることで、カーボンナ
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ノチューブ層の剥離や荒れの原因となる洗浄工程を省略することができる。その結果、カ
ーボンナノチューブ層の耐屈曲性や導電性に一層優れた透明電極を製造することができる
。
【実施例】
【００６１】
　以下、実施例により、本発明についてさらに詳述するが、本発明は以下の実施例に記載
された具体的な形態に限定されるものではない。
【００６２】
１．多層カーボンナノチューブについて
実験１：多層カーボンナノチューブの分散性の評価
実験１－１：有機溶媒としてＮ，Ｎ－ジメチルアセトアミド（ＤＭＡｃ）を用いた場合
　図１に示す手順で、多層カーボンナノチューブ（ＭＷＣＮＴ）を有機溶媒中に分散させ
た。すなわち、サンプルビンに、５ｍｌの有機溶媒と、１ｍｇ（０．０２質量％）の弱酸
の塩、強塩基、又は、強酸の塩と、１０ｍｇ（有機溶媒に対するＣＮＴ濃度：２ｍｇ／ｍ
ｌ）のＭＷＣＮＴとを量り入れ、バス型超音波洗浄機を用いて１５℃一定になるように冷
却しつつ１時間超音波を照射した。その後、分散しきれなかったＭＷＣＮＴ凝集体を遠心
分離により除去し、上澄み液をカーボンナノチューブ分散液として得た。
【００６３】
　各分散液について、カーボンナノチューブの分散性（分散したカーボンナノチューブの
量）を評価した。結果を図２に示す。尚、図２において、酢酸カリウム（ＡｃＫ）、酢酸
アンモニウム（ＡｃＮＨ４）、炭酸カリウム（Ｋ２ＣＯ３）、炭酸アンモニウム（（ＮＨ

４）２ＣＯ３）、リン酸カリウム（Ｋ３ＰＯ４）、リン酸アンモニウム（（ＮＨ４）３Ｐ
Ｏ４）、リン酸水素アンモニウム（（ＮＨ４）２ＨＰＯ４）、リン酸二水素アンモニウム
（（ＮＨ４）Ｈ２ＰＯ４）が弱酸の塩に相当し、水酸化ナトリウム（ＮａＯＨ）が強塩基
に相当し、塩化カリウム（ＫＣｌ）、塩化アンモニウム（ＮＨ４Ｃｌ）、硝酸カリウム（
ＫＮＯ３）、硝酸アンモニウム（ＮＨ４ＮＯ３）、硫酸カリウム（Ｋ２ＳＯ４）、硫酸ア
ンモニウム（（ＮＨ４）２ＳＯ４）が強酸の塩に相当する。
【００６４】
　図２に示す結果から明らかなように、何も添加しない場合（None）においてもわずかな
がら、カーボンナノチューブが分散しており、ＤＭＡｃ自体にカーボンナノチューブ分散
能が確認された。
　強酸の塩を添加した場合については、カーボンナノチューブは分散せず、何も添加しな
い場合（None）に比べて分散性が低下（すなわち凝集）することが分かった。ただし、硫
酸カリウムについては例外的に、ごくわずかではあるが分散性の向上が認められた。
　一方、弱酸の塩又は強塩基を添加した場合については、何も添加しない場合（None）に
比べて、カーボンナノチューブの分散性が大きく向上することが分かった。弱酸の塩又は
強塩基による分散性は、１％ＳＤＳ水溶液を用いて同じカーボンナノチューブを同濃度で
分散させた場合に匹敵するほどであった。
【００６５】
実験１－２：有機溶媒として２－ブタノンを用いた場合
　図３に示す手順で、ＭＷＣＮＴを有機溶媒中に分散させた。すなわち、サンプルビンに
、５ｍｌの有機溶媒と、１ｍｇ（０．０２質量％）の弱酸の塩、強塩基、又は、強酸の塩
と、１０ｍｇ（有機溶媒に対するＣＮＴ濃度：２ｍｇ／ｍｌ）のＭＷＣＮＴとを量り入れ
、バス型超音波洗浄機を用いて１５℃一定になるように冷却しつつ２時間超音波を照射し
た。その後、分散しきれなかったＭＷＣＮＴ凝集体を遠心分離により除去し、上澄み液を
カーボンナノチューブ分散液として得た。
【００６６】
　各分散液について、カーボンナノチューブの分散性（分散したカーボンナノチューブの
量）を評価した。結果を図４に示す。図４に示す結果から明らかなように、何も添加しな
い場合（None）において、無色透明の液体となり、２－ブタノン自体にカーボンナノチュ
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ーブの分散能は確認されなかった。
　強酸の塩を添加した場合についても、何も添加しない場合（None）と同様に無色透明の
液体となり、カーボンナノチューブを分散させることはできなかった。
　一方、弱酸の塩又は強塩基を添加した場合については、何も添加しない場合（None）に
比べて、カーボンナノチューブの分散性が大きく向上することが分かった。
【００６７】
実験２：分散液の安定性の評価　
　多層カーボンナノチューブ濃度を１ｍｇ／ｍｌとした以外は、実験１－１と同様の方法
でカーボンナノチューブ分散液を得た。得られた分散液を加熱攪拌（５０℃又は１００℃
、１時間）し、分散液の安定性を確認した。結果を図５に示す。図５に示す結果から明ら
かなように、各分散液は加熱攪拌後も８０％以上の高い分散性を保持していた。これは上
述の１％ＳＤＳ水溶液に匹敵する。また、各分散液を半年間静置しても、凝集体のない安
定な分散状態を保持していた。
　尚、酢酸アンモニウムや炭酸アンモニウム（アンモニウム塩）については、１００℃に
おいて分散性が失われている。熱分解によってアンモニウム塩が失われたためと考えられ
る。アンモニウム塩については、低温において高い分散性を発揮する一方、加熱によって
容易に除去可能と言える。
【００６８】
実験３：溶媒の種類を変更した場合の評価
　ＤＭＡｃに替えて下記表１に示す溶媒を用いたこと以外は実験１－１と同様にしてカー
ボンナノチューブ分散液を得て、その分散性を以下の評価基準で評価した。弱酸の塩とし
て炭酸アンモニウム、リン酸カリウム、酢酸カリウムを用いた場合の結果を下記表１に示
す。
〇：分散可（上澄み液が黒色透明）
△：分散可（上澄み液が薄黒色透明、分散量低め）
×：分散不可（上澄み液が無色透明）
【００６９】
【表１】

【００７０】
　表１に示す結果から明らかなように、ＤＭＡｃに限らず、有機溶媒においてはカーボン
ナノチューブを分散させることができた。一方、水においてはカーボンナノチューブを分
散させることができなかった。
【００７１】
実験４：再分散性の評価
　実験１－１と同様にして得られたカーボンナノチューブ分散液（弱酸の塩としてリン酸
カリウム、又は、強塩基として水酸化ナトリウムを添加）を、図６に示す手順で濾過及び
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る共洗い、固形分の回収、及び、回収した固形分の有機溶媒への分散を５回繰り返し、メ
タノールで置換後、乾燥させて最終的に得られた固形分（カーボンナノチューブ複合体）
を下記表２に示す各種溶媒に添加して再分散可能か評価した。評価基準は実験３と同様と
した。結果を下記表２に示す。
【００７２】
【表２】

【００７３】
　表２に示す結果から明らかなように、有機溶媒に対しては、カーボンナノチューブ複合
体を添加するだけで再分散可能であった。一方、水に対しては、再分散はできなかった。
　尚、表２に示す結果から明らかなように、有機溶媒の中でも、極性溶媒に対して良好に
再分散させることができた。
【００７４】
実験５：多層カーボンナノチューブの種類（チューブ径）を変更した場合の評価
　下記表３に示す弱酸の塩或いは強酸の塩を用い、且つ、多層カーボンナノチューブとし
て下記表３に示すような直径の異なるものを用いたこと以外は、実験１と同様にしてＤＭ
Ａｃにおけるカーボンナノチューブの分散性を評価した。評価基準は実験３と同様とした
。結果を下記表３に示す。
【００７５】
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【表３】

【００７６】
　表３に示す結果から明らかなように、弱酸の塩については、カーボンナノチューブの直
径によらず、分散剤として機能することが分かった。一方、強酸の塩については、硫酸カ
リウムが分散剤として機能したものの、その他のものについては分散剤として機能しなか
った。
【００７７】
実験６：多層カーボンナノチューブの濃度
　分散剤としてリン酸カリウムを用いた場合、カーボンナノチューブの濃度を２．５ｍｇ
／ｍｌと高濃度とした場合においても、カーボンナノチューブを分散させることができた
。
【００７８】
実験７：分散剤の濃度
実験７－１：有機溶媒としてＤＭＡｃを用いた場合
　弱酸の塩として炭酸アンモニウムを用い、当該炭酸アンモニウムの濃度を変化させたこ
と以外は、実験１－１と同様にしてカーボンナノチューブ分散液を得て、炭酸アンモニウ
ムの必要最小限の濃度を確認した。結果を図７に示す。図７に示す結果から明らかなよう
に、炭酸アンモニウム濃度が２ｐｐｍ（０．０００２質量％）の極めて希薄な条件でも、
ＭＷＣＮＴを分散することができた。炭酸アンモニウムを加えない場合と比較しても、た
ったの２ｐｐｍ加えるだけで飛躍的に分散性が向上しており、炭酸アンモニウムが分散に
大きく関与していることが分かった。
【００７９】
実験７－２：有機溶媒として２－ブタノンを用いた場合
　弱酸の塩として炭酸アンモニウムを用い、当該炭酸アンモニウムの濃度を変化させたこ
と以外は、実験１－２と同様にしてカーボンナノチューブ分散液を得て、炭酸アンモニウ
ムの必要最小限の濃度を確認した。また、参考データとして、公知の分散剤であるＳＤＳ
およびコール酸ナトリウム（ＳＤＳよりもカーボンナノチューブとの相互作用が強いこと
が知られている）水溶液について、その濃度を変化させてカーボンナノチューブの分散性
を評価した。結果を図８に示す。図８に示す結果から明らかなように、炭酸アンモニウム
濃度が３ｐｐｍ（０．０００３質量％）の極めて希薄な条件でも、ＭＷＣＮＴを分散する
ことができた。炭酸アンモニウムを加えない場合と比較しても、たったの３ｐｐｍ加える
だけで飛躍的に分散性が向上しており、炭酸アンモニウムが分散に大きく関与しているこ
とが分かった。



(16) JP 2015-168610 A 2015.9.28

10

20

30

40

　一方、ＳＤＳおよびコール酸ナトリウム水溶液にあっては、１０ｐｐｍの濃度としても
、カーボンナノチューブの分散性は確認できなかった。
【００８０】
実験８：ＤＭＡｃ溶媒に対する分散剤の溶解性
　ＤＭＡｃ溶媒に対する弱酸の塩、強酸の塩の溶解性を確認した。結果を下記表４に示す
。表４に示す通り、ＤＭＡｃに対する溶解性と、ＤＭＡｃにおけるカーボンナノチューブ
の分散性との間に相関性は認められない。
【００８１】
【表４】

【００８２】
２．単層カーボンナノチューブについて
実験９：単層カーボンナノチューブの分散性の評価
実験９－１：有機溶媒としてＤＭＡｃを用いた場合
　図９に示す手順で、単層カーボンナノチューブ（ＳＷＣＮＴ）を有機溶媒中に分散させ
た。すなわち、サンプルビンに、１０ｍｌの有機溶媒（下記表５）と、１ｍｇ（０．０１
質量％）の弱酸の塩（下記表５）、強塩基（下記表５）、又は、強酸の塩（下記表５）と
、０．１ｍｇ（有機溶媒に対するＣＮＴ濃度：０．０１ｍｇ／ｍｌ）のＳＷＣＮＴとを量
り入れ、バス型超音波洗浄機を用いて１５℃一定になるように冷却しつつ２時間超音波を
照射した。遠心分離により分散しきれなかったＳＷＣＮＴ凝集体を除去し、上澄み液をカ
ーボンナノチューブ分散液として得た。得られたカーボンナノチューブ分散液の分散性に
ついて、実験３と同様の評価基準で評価した。結果を下記表５に示す。
【００８３】
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【表５】

【００８４】
　表５に示す結果から明らかなように、様々な有機溶媒において、弱酸の塩又は強塩基は
、カーボンナノチューブの分散剤として機能し得ることがわかった。特にテトラヒドロフ
ランや２－ブタノンを用いた場合に高い分散性を示す傾向にあった。
【００８５】
実験９－２：有機溶媒として２－ブタノンを用いた場合
　溶媒として２－ブタノンを用いたこと、濃度を変化（２ｐｐｍ、１０ｐｐｍ、２５ｐｐ
ｍ、１２５ｐｍ）させて弱酸の塩として炭酸アンモニウムを加えたこと以外は、実験９－
１と同様にしてカーボンナノチューブ分散液を得た。得られた分散液に対し、光吸収度を
確認した。結果を図１０に示す。図１０において、縦軸のAbsorbanceの値が大きいほど、
高い分散性を示す。
【００８６】
　図１０に示す結果から明らかなように、炭酸アンモニウムの濃度が１０ｐｐｍ（０．０
０１質量％）や２５ｐｐｍ（０．００２５質量％）の極めて希薄な条件でも、ＳＷＣＮＴ
を分散することができた。
【００８７】
　図１０において、波長６２６ｎｍでの吸収強度の値を用いて、各分散液の分散性を比較
した。結果を図１１に示す。図１１においては、濃度１２５ｐｐｍの場合の吸収強度（０
．９５）を１００％とした。図１１に示す結果から明らかなように、本実験条件において
は、１０ｐｐｍ以上の濃度においてカーボンナノチューブを分散可能であることがわかっ
た。
【００８８】
実験１０：単層カーボンナノチューブの種類を変更した場合の評価
　溶媒としてＤＭＡｃ、弱酸の塩としてリン酸カリウム、ＳＷＣＮＴとしてUnidym社のHi
Pco法により得られたＳＷＣＮＴ或いはSouthWest NanoTechnologies社のCoMoCAT法により
得られたＳＷＣＮＴを用いて、実験９－１と同様にしてカーボンナノチューブ分散液を得
た。得られた分散液はいずれも黒色であり、ＳＷＣＮＴが分散した状態であった。尚、各
ＳＷＣＮＴの物性を以下に示す。
ＳＷＣＮＴ（HiPco法）：直径０．８～１．２ｎｍ、長さ１００～１０００ｎｍ、炭素純
度８５％以上
ＳＷＣＮＴ（CoMoCAT法）：直径０．７～１．４ｎｍ、炭素純度９０％以上
【００８９】
実験１１：単層カーボンナノチューブの孤立分散性の評価
　有機溶媒としてテトラヒドロフラン、弱酸の塩として炭酸アンモニウムを用い、実験９
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液を得た。
【００９０】
　各分散液の光吸収スペクトルを確認した。結果を図１２に示す。尚、カーボンナノチュ
ーブの塊がほぐれてチューブが一本ずつバラバラに分散したものが増加すると、光吸収ス
ペクトルにおいて複数の鋭いピークが現れる。
【００９１】
　図１２に示す結果から明らかなように、テトラヒドロフランと炭酸アンモニウムとの組
み合わせにあっては、比較的弱い分散処理であるバス型超音波照射や遠心分離を行うだけ
で、カーボンナノチューブをバラバラに分散できていることがわかる。
【００９２】
実験１２：透明電極への適用
＜透明電極の作製＞
（分散剤として炭酸アンモニウム（弱酸の塩）を用いた場合）
　イソプロパノール１０ｍｌに炭酸アンモニウムを１ｍｇ、多層または単層カーボンナノ
チューブ（多層：２．５ｍｇ、単層：１ｍｇ）を加え、バス型超音波洗浄機を用いて１５
℃で２時間超音波照射を行った。その後、遠心分離を行い、上澄みをカーボンナノチュー
ブ分散液とした。分散液を８０℃に加熱したホットプレート上のガラス基板にスプレーし
、透明電極（以下、多層ＣＮＴを適用したものを透明電極１、単層ＣＮＴを適用したもの
を透明電極２とする）を得た。
　同様の操作でプラスチック基板（ＰＥＴフィルム、厚み１００μｍ）上へのスプレーを
行い、透明電極（以下、多層ＣＮＴを適用したものを透明電極３、単層ＣＮＴを適用した
ものを透明電極４とする）を作製した。
【００９３】
（分散剤としてＳＤＳを用いた場合）
　蒸留水１０ｍｌにＳＤＳを１００ｍｇ、多層または単層カーボンナノチューブ（多層：
２．５ｍｇ、単層：１ｍｇ）を加え、バス型超音波洗浄機を用いて１５℃で２時間超音波
照射を行った。その後、遠心分離を行い、その上澄みを分散液とした。分散液を１００℃
に加熱したホットプレート上のガラス基板にスプレーし、透明電極（以下、多層ＣＮＴを
適用したものを透明電極５、単層ＣＮＴを適用したものを透明電極６とする）を複数作製
した。
　作製した透明電極５又は透明電極６を水に２時間浸漬することで洗浄し、ホットプレー
ト上で５０℃にて１時間、さらに１００℃にて１時間加熱し乾燥させて透明電極（以下、
多層ＣＮＴを適用したものを透明電極７、単層ＣＮＴを適用したものを透明電極８とする
）を得た。
　一方、透明電極７又は透明電極８を濃硝酸に３時間浸漬後、前述の水洗浄および乾燥を
行い、透明電極（以下、多層ＣＮＴを適用したものを透明電極９、単層ＣＮＴを適用した
ものを透明電極１０とする）を得た。
【００９４】
　作製した各透明電極の情報をまとめると下記表６の通りとなる。
【００９５】
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【表６】

【００９６】
＜透明電極の評価＞
　作製した透明電極１～１０は、目視において、いずれも均一な表面状態であった。
【００９７】
　透明電極１、２、５、７、８及び１０について、透過率と表面抵抗値とを測定した。図
１３に透明電極１、５及び７の透過率と表面抵抗値との関係を、図１４に透明電極２、８
及び１０の透過率と表面抵抗値との関係を、それぞれ示す。
【００９８】
　図１３、１４に示す結果から明らかなように、分散剤としてＳＤＳを用いた場合では、
水洗浄前（透明電極５）と水洗浄後（透明電極７）とで大きく表面抵抗値が異なり、ＳＤ
Ｓ自体が絶縁性不純物となっていることが分かる。
　また、分散剤として炭酸アンモニウムを用いた場合（透明電極１、２）と水洗浄後のＳ
ＤＳの場合（透明電極７、８）とを比較すると、炭酸アンモニウムを用いた場合の方が低
い表面抵抗値を示し、導電性に優れることが分かる。
　さらに、ＳＤＳを用いた透明電極を水洗浄後にさらに酸洗浄を行った場合（透明電極１
０）、表面抵抗値が炭酸アンモニウムを用いた場合（透明電極２）と同等となった。この
ことから、ＳＤＳの完全除去は水洗浄のみでは難しく、酸洗浄などの厳しい洗浄工程が必
要であることが示唆される。
【００９９】
　透明電極のカーボンナノチューブ層に分散剤が残存しているか検証するため、Ｘ線光電
子分光（ＸＰＳ）測定を行った。その結果、ＳＤＳを用いた透明電極は水洗浄後において
も分散剤であるＳＤＳが残存していること、酸洗浄後には完全除去できていることが分か
った。一方、炭酸アンモニウムを用いた場合には窒素に由来するシグナルが検出されなか
ったことから、スプレー時の加熱によって熱分解して除去されていることが明らかとなっ
た。
【０１００】
　以上の結果から、炭酸アンモニウムを分散剤として用いることで水や酸による洗浄工程
を必要とせず、簡便に高性能な透明電極を作製可能であることが分かった。
【０１０１】
　透明電極３について、フレキシブル透明電極としての性能を評価した。結果を図１５に
示す。図１５に示す結果から明らかなように、透明電極３は高い耐屈曲性を有しており、
曲げ操作を３００回繰り返しても表面抵抗値の変化は起きなかった。
【０１０２】
　以上、現時点において、最も実践的であり、且つ、好ましいと思われる実施形態に関連
して本発明を説明したが、本発明は、本願明細書中に開示された実施形態に限定されるも
のではなく、請求の範囲及び明細書全体から読み取れる発明の要旨あるいは思想に反しな
い範囲で適宜変更可能であり、そのような変更を伴うカーボンナノチューブ複合体、カー
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ボンナノチューブ分散液及びそれらの製造方法、カーボンナノチューブの分散方法、並び
に、透明電極及びその製造方法もまた本発明の技術範囲に包含されるものとして理解され
なければならない。
【産業上の利用可能性】
【０１０３】
　本発明に係るカーボンナノチューブ複合体や分散液は、タッチパネルやディスプレイ、
太陽電池、透明トランジスタの透明電極を製造する場合等に好適に利用可能である。

【図１２】

【図１３】

【図１４】

【図１５】
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