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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　スカンジウムを含有する溶液にシュウ酸を用いてシュウ酸化処理を施し、得られたシュ
ウ酸スカンジウムの結晶を４００℃以上６００℃以下の温度で焼成する第１焼成工程と、
　焼成により得られたスカンジウム化合物を塩酸及び硝酸から選ばれる１種以上の溶液に
溶解させて溶解液を得る溶解工程と、
　前記溶解液にシュウ酸を用いてシュウ酸化処理を施し、シュウ酸スカンジウムの再沈殿
物を生成させる再沈殿工程と、
　得られた前記シュウ酸スカンジウムの再沈殿物を焼成して酸化スカンジウムを得る第２
焼成工程と、を有する
　高純度酸化スカンジウムの製造方法。
【請求項２】
　前記再沈殿工程では、前記溶解液の温度を４０℃以上１００℃未満に調整してシュウ酸
化処理を施す
　請求項１に記載の高純度酸化スカンジウムの製造方法。
【請求項３】
　前記第２焼成工程では、焼成温度を９００℃以上として焼成する
　請求項１又は２に記載の高純度酸化スカンジウムの製造方法。
【請求項４】
　前記スカンジウムを含有する溶液は、スカンジウムを含有する溶液に対してイオン交換
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処理及び／又は溶媒抽出処理を施して得られたものである
　請求項１乃至３のいずれか１項に記載の高純度酸化スカンジウムの製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、酸化スカンジウムの製造方法に関するものであり、より詳しくは、不純物の
品位を低減させた高純度な酸化スカンジウムの製造方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　近年、アルミニウムとの高性能合金や燃料電池の材料として注目されているスカンジウ
ムは、チタン精製残渣やニッケル酸化鉱石を硫酸浸出することで得られた浸出液から精製
することが主流となっており、副産物としての回収が進められている。
【０００３】
　このような従来のスカンジウムの回収においては、主として、不純物を分離する浄液処
理を通して高純度品の生産を行っている。すなわち、スカンジウムは、上述したような主
要工程における溶液（例えば浸出液等）に低濃度で存在するものであるため、イオン交換
法や溶媒抽出法等の方法を多段階に実施することで徐々に濃縮させていき、溶液中の濃度
を高めていくことが必要となる。これらの方法を用いて、合金に必要な品位、例えば９９
．９％（３Ｎ品）以上のグレードまで高純度化していくのであるが、かなりの手間がかか
り、精製に要するコストが高止まりとなる一因となっている。
【０００４】
　例えば、特許文献１には、低品位の酸化スカンジウムを硝酸で加熱溶解し、この硝酸溶
液を陰イオン交換樹脂に接触させて液中に溶存する不純物を吸着させ、さらに溶液に塩酸
を添加し、陰イオン交換樹脂に接触させて他の不純物を樹脂に吸着させることでスカンジ
ウムと不純物を分離する方法が開示されている。この方法では、さらにシュウ酸又はフッ
酸を添加し、得られた沈殿物を焼成することによって、高純度の酸化スカンジウムを得る
ことが示されている。
【０００５】
　しかしながら、この特許文献１の方法では、スカンジウムと同量、あるいはスカンジウ
ムよりもはるかに大量に共存する不純物を分離することから、不純物の分離に要する手間
とコストがかさみ、また不純物を完全に分離しきれないという問題がある。
【０００６】
　不純物を分離する方法として、一度精製したものを再度溶解して析出させることで精製
する方法が知られており、工業的にも広く用いられている。しかしながら、酸化スカンジ
ウムに対してこのような方法を用いようとしても、酸化スカンジウムは酸等の水溶液に対
して難溶性であり、溶解するには高濃度の酸を用いる必要がある。
【０００７】
　さらに、酸化スカンジウムを溶解できたとしても、酸濃度が高いことから、スカンジウ
ム濃度が１ｇ／Ｌ～３ｇ／Ｌ程度の溶液しか得ることができない。また、再度シュウ酸化
しようとしても、酸濃度が高いために、８０％程度の実収率を得るのに１２当量程度のシ
ュウ酸を添加することが必要となり、薬剤コストが高くなるという問題が生じる。
【０００８】
　このように、従来の方法では、高純度の酸化スカンジウムを得る場合に、多くの手間が
かかるとともにコストがかさみ、さらには高濃度の酸を取扱うことから安全性の問題が生
じるという課題があった。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００９】
【特許文献１】特開平８－２３２０２６号公報
【発明の概要】
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【発明が解決しようとする課題】
【００１０】
　本発明は、このような実情に鑑みて提案されたものであり、スカンジウムを含有する溶
液から、効率よく高純度の酸化スカンジウムを得る方法を提供することを目的とする。
【課題を解決するための手段】
【００１１】
　本発明者らは、上述した課題を解決するために鋭意検討を重ねた。その結果、シュウ酸
スカンジウムの結晶に対して特定の温度条件で焼成することで、酸等の水溶液に対して易
溶性を示すスカンジウム化合物を得ることができることが分かり、そして、その易溶性の
スカンジウム化合物を利用して再溶解液を調製し、再溶解液から生成させたシュウ酸スカ
ンジウムに対して焼成して酸化スカンジウムを製造することで、効率よく高純度の酸化ス
カンジウムが得られることを見出し、本発明を完成するに至った。
【００１２】
　（１）本発明の第１の発明は、スカンジウムを含有する溶液にシュウ酸を用いてシュウ
酸化処理を施し、得られたシュウ酸スカンジウムの結晶を４００℃以上６００℃以下の温
度で焼成する第１焼成工程と、焼成により得られたスカンジウム化合物を塩酸及び硝酸か
ら選ばれる１種以上の溶液に溶解させて溶解液を得る溶解工程と、前記溶解液にシュウ酸
を用いてシュウ酸化処理を施し、シュウ酸スカンジウムの再沈殿物を生成させる再沈殿工
程と、得られた前記シュウ酸スカンジウムの再沈殿物を焼成して酸化スカンジウムを得る
第２焼成工程と、を有する、高純度酸化スカンジウムの製造方法である。
【００１３】
　（２）本発明の第２の発明は、第１の発明において、前記再沈殿工程では、前記溶解液
の温度を４０℃以上１００℃未満に調整してシュウ酸化処理を施す、高純度酸化スカンジ
ウムの製造方法である。
【００１４】
　（３）本発明の第３の発明は、第１又は第２の発明において、前記第２焼成工程では、
焼成温度を９００℃以上として焼成する、高純度酸化スカンジウムの製造方法である。
【００１５】
　（４）本発明の第４の発明は、第１乃至第３のいずれかの発明において、前記スカンジ
ウムを含有する溶液は、スカンジウムを含有する溶液に対してイオン交換処理及び／又は
溶媒抽出処理を施して得られたものである、高純度酸化スカンジウムの製造方法である。
【発明の効果】
【００１６】
　本発明によれば、スカンジウムを含有する溶液から、効率よく高純度の酸化スカンジウ
ムを得ることができる。
【図面の簡単な説明】
【００１７】
【図１】酸化スカンジウムの製造方法の流れの一例を示す工程図である。
【発明を実施するための形態】
【００１８】
　以下、本発明の具体的な実施形態（以下、「本実施の形態」という）について詳細に説
明する。なお、本発明は、以下の実施形態に限定されるものではなく、本発明の要旨を変
更しない範囲で種々の変更が可能である。また、本明細書において、「Ｘ～Ｙ」（Ｘ、Ｙ
は任意の数値）との表記は、「Ｘ以上Ｙ以下」の意味である。
【００１９】
　≪１．概要≫
　本実施の形態に係る酸化スカンジウムの製造方法は、スカンジウムを含有する溶液にシ
ュウ酸を用いてシュウ酸化処理を施し、得られたシュウ酸スカンジウムの結晶から酸化ス
カンジウムを得る方法である。そして、この製造方法では、スカンジウムを含有する溶液
からシュウ酸処理により得られるシュウ酸スカンジウムを、２段階で焼成することで、不
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純物の少ない高純度な酸化スカンジウムを得ることを特徴とするものである。
【００２０】
　具体的に、本実施の形態に係る酸化スカンジウムの製造方法は、スカンジウムを含有す
る溶液にシュウ酸を用いてシュウ酸化処理を施し、得られたシュウ酸スカンジウムの結晶
を所定の温度で焼成する第１焼成工程と、焼成により得られたスカンジウム化合物を塩酸
及び硝酸から選ばれる１種以上の溶液に溶解させて溶解液を得る溶解工程と、溶解液にシ
ュウ酸を用いてシュウ酸化処理を施し、シュウ酸スカンジウムの再沈殿物を生成させる再
沈殿工程と、得られたシュウ酸スカンジウムの再沈殿物を焼成して酸化スカンジウムを得
る第２焼成工程と、を有する。
【００２１】
　このような方法では、第１焼成工程において、シュウ酸スカンジウムの結晶に対して特
定の温度条件で焼成することで、酸等の水溶液に対して易溶性を示すスカンジウム化合物
を得ることができる。そして、そのようにして得られた易溶性のスカンジウム化合物を利
用し、具体的には、塩酸及び硝酸から選ばれる１種以上の溶液に溶解させて溶解液（再溶
解液）を得て、その再溶解液からシュウ酸スカンジウムの再沈殿物を生成させ、その再沈
殿物に対して所定の温度条件で焼成処理を施すことで、効率的に不純物を分離除去した高
純度な酸化スカンジウムを得ることができる。
【００２２】
　ここで、原料となる、スカンジウムを含有する溶液（以下、「スカンジウム含有溶液」
ともいう）としては、ニッケル酸化鉱石に対する高圧酸浸出（ＨＰＡＬ）処理により得ら
れた浸出液を硫化処理してニッケルを分離した後の硫化後液に対し、イオン交換処理及び
／又は溶媒抽出処理によって不純物を分離して、スカンジウムを濃縮させた溶液（硫酸酸
性溶液）を用いることができる。
【００２３】
　ニッケル酸化鉱石のＨＰＡＬプロセスを経て得られた硫化後液等のスカンジウム含有溶
液に対するイオン交換処理としては、特に限定されない。例えば、キレート樹脂として、
イミノジ酢酸を官能基とする樹脂を用いた処理が挙げられる。具体的な処理工程として、
例えば硫化後液を処理対象とする場合には、硫化後液をキレート樹脂に接触させてスカン
ジウムをキレート樹脂に吸着させる吸着工程と、そのキレート樹脂に硫酸を接触させてキ
レート樹脂に吸着したアルミニウムを除去するアルミニウム除去工程と、アルミニウム除
去工程を経たキレート樹脂に硫酸を接触させてスカンジウム溶離液を得るスカンジウム溶
離工程と、スカンジウム溶離工程を経たキレート樹脂に硫酸を接触させて吸着工程にてキ
レート樹脂に吸着したクロムを除去するクロム除去工程と、を有するものを例示できる。
【００２４】
　また、溶媒抽出処理についても特に限定されず、上述したようなイオン交換処理を経て
得られたスカンジウム溶離液に対して、アミン系抽出剤、リン酸系抽出剤等を使用した溶
媒抽出処理を行うことができる。例えば、スカンジウム溶離液と抽出剤とを混合して、不
純物を抽出した抽出後有機溶媒とスカンジウムを含む抽残液とに分離する抽出工程と、抽
出後有機溶媒に塩酸溶液又は硫酸溶液を混合して抽出後有機溶媒に微量含まれるスカンジ
ウムを分離するスクラビング工程と、洗浄後有機溶媒に逆抽出始液を混合して洗浄後有機
溶媒から不純物を逆抽出し、逆抽出液を得る逆抽出工程と、を有するものを例示できる。
【００２５】
　このように、イオン交換処理や溶媒抽出処理を施して得られたスカンジウム含有溶液で
は、不純物成分が低減されてスカンジウムが溶液中で濃縮されていることから、そのスカ
ンジウム含有溶液を原料として得られる酸化スカンジウムは、スカンジウム品位がより一
層に高いものとなる。
【００２６】
　≪２．酸化スカンジウムの製造方法の各工程について≫
　図１は、酸化スカンジウムの製造方法の流れの一例を示す工程図である。図１に示すよ
うに、この製造方法は、スカンジウム含有溶液に対してシュウ酸化処理を施すシュウ酸化
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工程Ｓ１１と、得られたシュウ酸スカンジウムの結晶に対して所定の温度で焼成する第１
焼成工程Ｓ１２と、焼成物であるスカンジウム化合物を鉱酸に溶解させて溶解液を得る溶
解工程Ｓ１３と、溶解液に対してシュウ酸化処理を施してシュウ酸スカンジウムの結晶の
再沈殿物を得る再沈殿工程Ｓ１４と、シュウ酸スカンジウムの再沈殿物を焼成して酸化ス
カンジウムを得る第２焼成工程と、を有する。
【００２７】
　［シュウ酸化工程］
　シュウ酸化工程Ｓ１１は、スカンジウム含有溶液に対してシュウ酸化処理を施す工程で
ある。具体的に、シュウ酸化工程Ｓ１１では、スカンジウム含有溶液に対してシュウ酸を
用いてスカンジウムをシュウ酸塩（シュウ酸スカンジウム）とする反応を生じさせる。
【００２８】
　このようにスカンジウムをシュウ酸塩とすることによって、濾過性等のハンドリング性
を向上させることができ、スカンジウムを効率的に回収することができる。また、このシ
ュウ酸化処理により、溶液中の不純物と分離することができる。
【００２９】
　スカンジウム含有溶液としては、特に限定されないが、好ましくはスカンジウム濃度が
５ｇ／Ｌ～１０ｇ／Ｌとなるように、より好ましくは５ｇ／Ｌ程度の濃度となるように調
整し、硫酸等の酸を用いてｐＨを０程度に調整したものを用いる。
【００３０】
　シュウ酸化処理の方法としては、スカンジウム含有溶液に対してシュウ酸を添加して、
スカンジウム含有溶液中のスカンジウムに基づいてシュウ酸スカンジウムの固体結晶を析
出生成させる方法を用いることができる。このとき、使用するシュウ酸としては、固体で
あっても溶液であってもよい。なお、このシュウ酸化処理の方法において、スカンジウム
含有溶液中に不純物成分として２価鉄イオンが含まれる場合には、シュウ酸鉄（ＩＩ）の
沈殿生成を防止するために、シュウ酸化処理に先立ち、酸化剤を添加して酸化還元電位（
ＯＲＰ，参照電極：銀／塩化銀）を５００ｍＶ～６００ｍＶ程度の範囲に制御して酸化処
理を施すことが好ましい。
【００３１】
　あるいは、シュウ酸化処理の方法として、スカンジウム含有溶液を、反応容器に満たし
たシュウ酸溶液の中に徐々に添加して、シュウ酸スカンジウムの固体結晶を析出生成させ
る方法（いわゆる逆添加法）を用いることができる。このとき、シュウ酸化処理に先立ち
、スカンジウム含有溶液のｐＨを－０．５以上１以下の範囲に調整することが好ましい。
このようなシュウ酸化処理方法によれば、シュウ酸鉄（ＩＩ）等の沈殿生成を防止するこ
とができ、また高価な酸化剤等を用いることなく、より高純度のスカンジウムを回収する
ことができる。
【００３２】
　シュウ酸化処理に際しては、処理対象であるスカンジウム含有溶液の温度を、１０℃以
上３０℃以下の範囲に調整することが好ましく、１５℃以上２５℃以下の範囲に調整する
ことがより好ましい。
【００３３】
　また、処理に用いるシュウ酸としては、スカンジウム含有溶液中のスカンジウムをシュ
ウ酸塩として析出させるのに必要な当量の１．０５倍～１．２倍の範囲の量を使用するこ
とが好ましい。使用量が必要な当量の１．０５倍未満であると、スカンジウムを有効に全
量回収できなくなる可能性がある。一方で、使用量が必要な当量の１．２倍を超えると、
シュウ酸スカンジウムの溶解度が増加することでスカンジウムが再溶解して回収率が低下
し、また過剰なシュウ酸を分解するために次亜塩素ソーダのような酸化剤の使用量が増加
するため好ましくない。
【００３４】
　このようなシュウ酸化処理により得られたシュウ酸スカンジウムの結晶は、濾過・洗浄
処理を行うことによって回収することができる。
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【００３５】
　［第１焼成工程］
　第１焼成工程Ｓ１２は、シュウ酸化工程Ｓ１１で得られたシュウ酸スカンジウムの結晶
に対して所定の温度で焼成する工程である。このような所定の温度での焼成処理により、
焼成物であるスカンジウム化合物を得ることができる。
【００３６】
　そして、本実施の形態では、この第１焼成工程Ｓ１２において、焼成温度を４００℃以
上６００℃以下の範囲として焼成を行うことを特徴としている。これにより、酸等の水溶
液に対して易溶性を示すスカンジウム化合物を焼成物として得ることができる。
【００３７】
　本発明者は、シュウ酸スカンジウムの結晶に対して、従来よりも低温領域である４００
℃以上６００℃以下の範囲の条件で焼成処理を施すことによって、酸等の水溶液に対して
易溶性のスカンジウム化合物が得られることを見出した。なお、従来、シュウ酸スカンジ
ウムを焼成して酸化スカンジウムを得るためには、焼成温度を９００℃以上、好ましくは
１１００℃程度とすることが必要であった。
【００３８】
　しかも、このようにして得られる易溶性のスカンジウム化合物は、焼成処理前のシュウ
酸スカンジウムの結晶の重量に対する減量率が、５３％以上６５％以下、好ましくは５５
％以上６５％以下、より好ましくは５５％以上６０％以下の範囲となる。なお、減量率と
は、焼成による重量の減少割合をいい、焼成前後の重量際に基づいて下記式［１］で表す
ことができる。
　減量率（％）＝（１－焼成後物量／焼成前物量）×１００　　・・・［１］
【００３９】
　ここで、シュウ酸スカンジウム（Ｓｃ２Ｃ６Ｏ１２；分子量３５３．９２）を焼成する
ことで酸化スカンジウム（Ｓｃ２Ｏ３；分子量１３７．９２）を得る場合、焼成前後の減
量率としては、理論的には（１－１３７．９２／３５３．９２）×１００＝６１％になる
。しかしながら、本発明者は、４００℃以上６００℃以下の範囲の条件で焼成処理を施す
ことで得られる易溶性のスカンジウム化合物においては、減量率が５５％以上６５％以下
の範囲で幅があるものとなることから、難溶性のシュウ酸スカンジウムを加熱して難溶性
の酸化スカンジウムに分解される際に、易溶性の形態を呈する領域があることを見出した
。
【００４０】
　つまり、この易溶性を示すスカンジウム化合物は、原料であるシュウ酸スカンジウムの
結晶が、焼成により完全に分解してその全量が酸化スカンジウムになったものではなく、
部分的にシュウ酸スカンジウムが残留したり、あるいは分解で生成したＣＯ２やＣＯ等が
残留した状態にある化合物であると考えられる。実際に、４００℃以上６００℃以下の範
囲の温度条件で焼成して得られる易溶性のスカンジウム化合物は、従来の高温で焼成して
得られる酸化スカンジウムに比べて、炭素（Ｃ）が多く含まれている。
【００４１】
　また、この易溶性を示すスカンジウム化合物は、Ｘ線回折分析を行っても、とりわけよ
り易溶性を示す下限の温度側では、特有の回折ピークを示さず、その化合物の形態を特定
することが困難である。そのため、易溶性の領域にある化合物を、単に『スカンジウム化
合物』と総称する。具体的に、４００℃以上６００℃以下の範囲の温度条件で焼成して得
られる易溶性のスカンジウム化合物では、シュウ酸スカンジウムのピークも観察されず、
酸化スカンジウムのピークに相当するピーク強度も１１０００カウント以下となる。この
ことから、４００℃以上６００℃以下の温度で焼成して得られるスカンジウム化合物では
、結晶化度が低くなり、易溶性の性質を有するものになると考えられる。
【００４２】
　さらに、この易溶性を示すスカンジウム化合物は、ＢＥＴ比表面積が７０ｍ２／ｇ以上
の微細なものであるという性質を有する。特に、焼成温度を４００℃として得られたスカ
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ンジウム化合物では、２５０ｍ２／ｇ以上となる。このように、４００℃以上６００℃以
下の温度条件で焼成して得られたスカンジウム化合物では、比表面積が大きくなり、その
結果として、酸溶液に対する溶解に際しての酸溶液との接触面積が多くなり、易溶性を示
すようになると考えられる。スカンジウム化合物の比表面積としては、１００ｍ２／ｇ以
上であることがより好ましく、２００ｍ２／ｇ以上であることがさらに好ましく、２５０
ｍ２／ｇ以上であることが特に好ましい。
【００４３】
　そして、このように易溶性のスカンジウム化合物を生じさせるための条件が、４００℃
以上６００℃以下の範囲の温度条件で焼成することであり、より好ましくは、４００℃以
上５００℃以下の範囲の温度条件で焼成することである。また、換言すると、このような
易溶性のスカンジウム化合物は、焼成による減量率が５３％以上６５％以下、好ましくは
５５％以上６５％以下、より好ましくは５５％以上６０％以下の範囲となるような条件で
焼成することによって得られる。
【００４４】
　具体的に、第１焼成工程Ｓ１２における焼成処理では、シュウ酸化処理により得られた
シュウ酸スカンジウムの結晶を水で洗浄し、乾燥させた後に、所定の炉を用いて焼成する
。炉としては、特に限定されないが、管状炉等が挙げられ、また工業的には、ロータリー
キルン等の連続炉を用いることで乾燥と焼成とを同じ装置で連続して行うことができるた
め好ましい。
【００４５】
　また、４００℃以上６００℃以下の焼成温度で焼成するときの保持時間としては、特に
限定されないが、０．５時間以上１２時間以下であることが好ましく、１時間以上１２時
間以下であることがより好ましく、１時間以上６時間以下であることが特に好ましい。保
持時間が０．５時間未満であると、十分に焼成が進行せず、難溶性のシュウ酸スカンジウ
ムの多くが残存してしまう可能性がある。一方で、保持時間が１２時間を超えると、得ら
れるスカンジウム化合物の易溶性の性質が、ほとんど変わらないか、むしろ徐々に低下す
ることがあり、また熱エネルギーが増大するため処理コストが高くなる。
【００４６】
　［溶解工程］
　溶解工程Ｓ１３は、第１焼成工程Ｓ１２での焼成処理により得られた焼成物であるスカ
ンジウム化合物を、鉱酸である塩酸及び硝酸から選ばれる１種以上の溶液に全溶解させて
溶解液を得る工程である。
【００４７】
　上述したように、第１焼成工程Ｓ１２において焼成温度を４００℃以上６００以下の範
囲として焼成を行うことで、酸等の水溶液に対して易溶性を示すスカンジウム化合物を得
ることができる。したがって、溶解工程Ｓ１３では、このようにして得られた易溶性のス
カンジウム化合物を塩酸及び硝酸から選ばれる１種以上の溶液に溶解させることで、スカ
ンジウムを液中に溶出させた、いわゆる再溶解液であって、スカンジウムが濃縮された溶
液を得ることができる。
【００４８】
　このように、本実施の形態に係る酸化スカンジウムの製造方法では、得られたスカンジ
ウム化合物の易溶性の性質を利用して再溶解液を調製し、この再溶解液に基づいて後工程
において再度シュウ酸スカンジウムの結晶を得て、その結晶を焼成して酸化スカンジウム
とすることで、不純物元素を効率的に分離除去することができる。これにより、不純物品
位が低減された高純度の酸化スカンジウムを製造することができる。
【００４９】
　溶解工程Ｓ１３における溶解処理としては、特に限定されず、スカンジウム化合物に対
して純水を加え、さらにそこに塩酸及び硝酸から選ばれる１種以上の溶液を添加していき
、撹拌することによって行うことができる。また、溶解処理における温度条件としても、
４０℃以上８０℃以下程度の範囲に調整して行うことができる。



(8) JP 6583445 B2 2019.10.2

10

20

30

40

50

【００５０】
　また、溶解に用いる塩酸及び硝酸から選ばれる１種以上の溶液としては、そのｐＨ条件
は特に限定されず、例えばｐＨ０～２程度に調整したものを用いればよい。これらの酸溶
液に溶解させるスカンジウム化合物は、上述したように酸等の水溶液に対して易溶性を示
すものであることから、ｐＨ０～２程度の条件でも容易に溶解させることが可能となり、
高濃度化する等に必要な薬剤コストを有効に抑えることができる。なお、酸溶液として、
上述した塩酸や硝酸以外にも、同じ鉱酸である硫酸を用いることもできる。ただし、本発
明者の実験により、メカニズムは定かではないが、塩酸を用いて溶解させることで、硫酸
を用いた場合よりもより一層に高純度なシュウ酸スカンジウムが得られることが分かった
。
【００５１】
　なお、溶解工程Ｓ１３で得られる再溶解液としては、例えば、スカンジウム濃度を５０
ｇ／Ｌ程度にまで高めて任意の値に調整することができ、これにより、液量の削減や、延
いては設備容量の減少を図ることができる。
【００５２】
　［再沈殿工程］
　再沈殿工程Ｓ１４は、溶解工程Ｓ１３においてスカンジウム化合物を再溶解して得られ
た溶解液（再溶解液）を用い、再度、シュウ酸化処理を施すことによって、シュウ酸スカ
ンジウムの結晶の再沈殿物を得る工程である。
【００５３】
　すなわち、再沈殿工程Ｓ１４では、再溶解液を原料として２回目のシュウ酸化を行う。
このように、易溶性のスカンジウム化合物を再溶解し、その再溶解液からシュウ酸スカン
ジウムの結晶を再度生成させる方法によれば、その２回目のシュウ酸化により得られるシ
ュウ酸スカンジウムの結晶に共存する不純物量を著しく低減させることができる。
【００５４】
　再沈殿工程Ｓ１４におけるシュウ酸化処理の方法としては、シュウ酸化工程Ｓ１１にて
行った処理と同様にして行うことができる。例えば、再溶解液のスカンジウム濃度が５ｇ
／Ｌ～１０ｇ／Ｌとなるように、より好ましくは５ｇ／Ｌ程度の濃度となるように調整し
、さらに塩酸や硝酸等の鉱酸を用いてｐＨを０程度に調整したものを用いてシュウ酸化処
理する。
【００５５】
　また、この２回目のシュウ酸化処理では、シュウ酸化処理において添加するシュウ酸の
量を、スカンジウムに対して３．０当量以内に抑えても高い実収率でスカンジウムをシュ
ウ酸スカンジウムとすることができ、シュウ酸の使用コストを低減することができる。
【００５６】
　ここで、シュウ酸化処理においては、反応時における溶液（再溶解液）の液温を４０℃
以上とすることで、常温（２５℃）で反応を生じさせた場合と比べて、得られるシュウ酸
スカンジウムの粒子を粗大化させることができ、次の焼成工程（第２焼成工程）で焼成炉
に装入する際の取り扱いが容易となる。ただし、単に粗大化しただけでは、不純物が粒子
の隙間に巻き込まれて品位が低下する懸念がある。
【００５７】
　しかしながら、上述したように本実施の形態においては、易溶性のスカンジウム化合物
を再溶解し、その再溶解液からシュウ酸スカンジウムの結晶を再度生成させていることか
ら、２回目のシュウ酸スカンジウムの結晶に共存する不純物を著しく低減させることがで
きるため、有効に粒子を粗大化させることができる。このことから、ハンドリング性も効
果的に高めることができる。
【００５８】
　なお、１００℃以上の液温条件としても、粗大化への影響は少なく、エネルギーも余計
にかかるため、シュウ酸化処理における温度条件としては、４０℃以上１００℃未満の範
囲とすることが好ましく、４０℃以上６０℃以下の範囲とすることがより好ましい。
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【００５９】
　［第２焼成工程］
　第２焼成工程Ｓ１５は、再沈殿工程Ｓ１４で得られたシュウ酸スカンジウムの再沈殿物
を所定の温度で焼成する工程である。すなわち、第２焼成工程Ｓ１５では、再溶解液から
得られたシュウ酸スカンジウムの結晶を焼成する２回目の焼成処理を行い、この焼成処理
により酸化スカンジウムを得る。
【００６０】
　第２焼成工程Ｓ１５における焼成処理では、焼成温度の条件を９００℃以上とすること
が好ましく、１０００℃以上とすることがより好ましく、１１００℃程度とすることが特
に好ましい。このように、第２焼成工程Ｓ１５では、シュウ酸スカンジウムの結晶に対し
て９００℃以上の高温の条件で焼成を行うことで、明確に酸化スカンジウムの形態を有す
る化合物を焼成物として生じさせる。また、このように高温条件で焼成することで、シュ
ウ酸に由来する炭素（Ｃ）が残留することを防ぐことができる。
【００６１】
　そして、このように、易溶性のスカンジウム化合物を再溶解し、その再溶解液から再度
シュウ酸スカンジウムの結晶を生成させ、そのシュウ酸スカンジウムの結晶を焼成してい
ることから、不純物品位を低減させた高純度な酸化スカンジウムを得ることができる。
【００６２】
　第２焼成工程Ｓ１５における焼成処理の方法としては、第１焼成工程Ｓ１２における処
理と同様に、得られたシュウ酸スカンジウムの結晶を水で洗浄し、乾燥させた後に、管状
炉や連続炉等を用いて焼成する。
【００６３】
　また、９００℃以上の高温の焼成温度で焼成するときの保持時間としては、特に限定さ
れないが、０．５時間以上１２時間以下であることが好ましく、１時間以上１２時間以下
であることがより好ましく、１時間以上６時間以下であることが特に好ましい。保持時間
が０．５時間未満であると、十分に焼成が進行せず、酸化スカンジウムの形態の焼成物が
有効に得られない可能性がある。一方で、保持時間が１２時間を超えると、熱エネルギー
が増大するため処理コストが高くなる。
【実施例】
【００６４】
　以下、本発明の実施例を示して、本発明についてより具体的に説明する。なお、本発明
は以下の実施例に何ら限定されない。
【００６５】
　［実施例１］
　＜スカンジウム含有溶液の生成＞
　　（ニッケル酸化鉱石の湿式製錬プロセス）
　オートクレーブを用いてニッケル酸化鉱石を硫酸で浸出し、得られた浸出液に消石灰を
添加して中和した。次いで、得られた中和後液に硫化剤を添加して硫化反応を生じさせ、
ニッケルやコバルト等を硫化物として分離し、スカンジウムを含有する硫化後液を得た。
【００６６】
　　（イオン交換処理、中和処理）
　次に、得られた硫化後液に対してキレート樹脂を用いたイオン交換処理に付し、溶液中
の不純物を分離するとともに、キレート樹脂から溶離したスカンジウムを含む溶離液（ス
カンジウム溶離液）を得た。その後、スカンジウム溶離液に対して中和剤を添加して、水
酸化スカンジウムの沈殿物を生成させた。
【００６７】
　　（溶媒抽出処理）
　次に、水酸化スカンジウムの沈殿物に硫酸を添加して再度溶解して溶解液（スカンジウ
ム溶解液）とし、このスカンジウム溶解液に対してアミン系抽出剤を用いた溶媒抽出処理
に付し、抽残液として硫酸スカンジウム溶液（スカンジウム含有溶液）を得た。
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【００６８】
　＜シュウ酸化工程＞
　得られた硫酸スカンジウム溶液を、スカンジウム濃度が５ｇ／Ｌ程度となるまで水を加
えて希釈し、硫酸でｐＨが０になるように調整した。そして、この調整後の溶液をシュウ
酸化始液とし、合計６５リットルを準備した。
【００６９】
　次に、始液中のスカンジウムに対して２．７当量のシュウ酸を反応させるため、シュウ
酸を１００ｇ／Ｌの濃度で溶解した溶液を合計２７リットル準備した。そして、そのシュ
ウ酸溶液を反応容器に収容し、そのシュウ酸溶液の中に始液を２７０ｍｌ／ｍｉｎの流量
で添加した。始液を全量添加した後、１時間かけて撹拌した。なお、反応温度を２５℃と
し、滞留時間を５時間、添加時間を４時間とする条件とした。下記表１に、シュウ酸化（
１回目のシュウ酸化）の処理条件をまとめて示す。
【００７０】
【表１】

【００７１】
　撹拌終了後、全量濾過を行ってシュウ酸スカンジウムの結晶を分離し、分離した結晶５
０ｇに対して純水１リットルを使用するレパルプ洗浄を３回繰り返した。
【００７２】
　＜第１焼成工程＞
　次に、シュウ酸化処理により得られたシュウ酸スカンジウムの結晶の一部を分取し、こ
れを炉に入れて１１００℃の温度で２時間かけて焼成し、得られた焼成物を分析した。な
お、下記表５に、焼成温度１１００℃として得られた焼成物の分析結果を示す（表５中の
「１回目の焼成処理後の酸化スカンジウム」）。
【００７３】
　一方、残りのシュウ酸スカンジウム結晶から５００ｇを分取し、これを炉に入れて４０
０℃の温度で２時間かけて焼成し、約２１５ｇの焼成物を得た。そして、その焼成物の一
部を分析した。下記表２に、焼成温度４００℃での焼成条件をまとめて示す。
【００７４】
【表２】

【００７５】
　＜再溶解工程＞
　次に、焼成温度４００℃で焼成して得られた焼成物の残りから１５０ｇを採取し、それ
に純水を加えて混合しながら６０℃に加熱し、さらに塩酸を添加してｐＨを１に調整した
。この操作により、１５０ｇのシュウ酸スカンジウムの結晶の９５％以上が溶解したスカ
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ンジウム溶解液を得た。下記表３に、溶解処理の条件をまとめて示す。
【００７６】
【表３】

【００７７】
　なお、得られたスカンジウム溶解液をスカンジウム濃度が５ｇ／Ｌになるように希釈し
、塩酸を添加してｐＨを０に調整した液を再溶解液とし、３．５リットル準備した。
【００７８】
　＜再沈殿工程＞
　次に、再溶解液中のスカンジウムに対して２．７当量のシュウ酸を反応させるため、シ
ュウ酸を１００ｇ／Ｌの濃度で溶解した溶液を１．４５リットル準備した。そして、その
シュウ酸溶液を反応容器に収容し、そのシュウ酸溶液の中に再溶解液を添加した。再溶解
液を全量添加した後、１時間撹拌状態を保持した。なお、反応温度を２５℃とし、滞留時
間を２時間、添加時間を１時間とする条件とした。下記表４に、シュウ酸化（２回目のシ
ュウ酸化）の処理条件をまとめて示す。
【００７９】

【表４】

【００８０】
　撹拌終了後、全量濾過を行ってシュウ酸スカンジウムの結晶を分離し、分離した結晶６
６ｇに対して純水２リットルを使用するレパルプ洗浄を２回繰り返した。
【００８１】
　＜第２焼成工程＞
　次に、洗浄後のシュウ酸スカンジウムの結晶を炉に入れて２回目の焼成を、焼成温度９
００℃で２時間かけて行い、酸化スカンジウムを生成させた。そして、炉から取り出した
酸化スカンジウムを分析した。
【００８２】
　酸化スカンジウムの分析は、以下のようにして行った。すなわち、スカンジウム（Ｓｃ
）については、他の６９成分の不純物をＩＣＰ及びＩＣＰ質量分析（ＩＣＰ－ＭＳ）装置
を用いて分析し、これらの不純物量を差し引いた残りがスカンジウムとみなして評価した
。なお、１回目の焼成処理（１１００℃）後の酸化スカンジウムの分析も、同様にして行
った。
【００８３】
　下記表５に、得られた酸化スカンジウムの分析結果を示す（表５中の「２回目の焼成処
理後の酸化スカンジウム」）。
【００８４】



(12) JP 6583445 B2 2019.10.2

10

20

30

40

50

【表５】

【００８５】
　表５に示されるように、シュウ酸化処理により得られたシュウ酸スカンジウムを４００
℃で焼成し、得られたスカンジウム化合物を塩酸に再溶解して、その再溶解液から再度シ
ュウ酸スカンジウムの結晶を生成させ、そのシュウ酸スカンジウムを９００℃で焼成して
得られた酸化スカンジウムでは、１回目の焼成処理（１１００℃）後の酸化スカンジウム
に比べて、不純物品位が低減されて、高純度なものとなった。
【００８６】
　［実施例２］
　＜スカンジウム含有溶液の生成＞
　　（ニッケル酸化鉱石の湿式製錬プロセス）
　オートクレーブを用いてニッケル酸化鉱石を硫酸で浸出し、得られた浸出液に消石灰を
添加して中和した。次いで、得られた中和後液に硫化剤を添加して硫化反応を生じさせ、
ニッケルやコバルト等を硫化物として分離し、スカンジウムを含有する硫化後液を得た。
【００８７】
　　（イオン交換処理、中和処理）
　次に、得られた硫化後液に対してキレート樹脂を用いたイオン交換処理に付し、溶液中
の不純物を分離するとともに、キレート樹脂から溶離したスカンジウムを含む溶離液（ス
カンジウム溶離液）を得た。その後、スカンジウム溶離液に対して中和剤を添加して、水
酸化スカンジウムの沈殿物を生成させた。
【００８８】
　　（溶媒抽出処理）
　次に、水酸化スカンジウムの沈殿物に硫酸を添加して再度溶解して溶解液（スカンジウ
ム溶解液）とし、このスカンジウム溶解液に対してアミン系抽出剤を用いた溶媒抽出処理
に付し、抽残液として硫酸スカンジウム溶液（スカンジウム含有溶液）を得た。
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【００８９】
　＜シュウ酸化工程＞
　得られた硫酸スカンジウム溶液を、スカンジウム濃度が５ｇ／Ｌ程度となるまで水を加
えて希釈し、硫酸でｐＨが０になるように調整した。そして、この調整後の溶液をシュウ
酸化始液とし、合計６５リットルを準備した。
【００９０】
　次に、始液中のスカンジウムに対して２．７当量のシュウ酸を反応させるため、シュウ
酸を１００ｇ／Ｌの濃度で溶解した溶液を合計２７リットル準備した。そして、そのシュ
ウ酸溶液を反応容器に収容し、そのシュウ酸溶液の中に始液を２７０ｍｌ／ｍｉｎの流量
で添加した。始液を全量添加した後、１時間かけて撹拌した。なお、反応温度を２５℃と
し、滞留時間を５時間、添加時間を４時間とする条件とした。下記表６に、シュウ酸化（
１回目のシュウ酸化）の処理条件をまとめて示す。
【００９１】
【表６】

【００９２】
　撹拌終了後、全量濾過を行ってシュウ酸スカンジウムの結晶を分離し、分離した結晶５
０ｇに対して純水１リットルを使用するレパルプ洗浄を３回繰り返した。
【００９３】
　＜第１焼成工程＞
　次に、シュウ酸化処理により得られたシュウ酸スカンジウムの結晶の一部を分取し、こ
れを炉に入れて１１００℃の温度で２時間かけて焼成し、得られた焼成物を分析した。な
お、下記表１０に、焼成温度１１００℃として得られた焼成物の分析結果を示す（表１０
中の「１回目の焼成処理後の酸化スカンジウム」）。
【００９４】
　一方、残りのシュウ酸スカンジウム結晶から５００ｇを分取し、これを炉に入れて４０
０℃の温度で２時間かけて焼成し、約２１５ｇの焼成物を得た。そして、その焼成物の一
部を分析した。下記表７に、焼成温度４００℃での焼成条件をまとめて示す。
【００９５】
【表７】

【００９６】
　＜再溶解工程＞
　次に、焼成温度４００℃で焼成して得られた焼成物の残りから１５０ｇを採取し、それ
に純水を加えて混合しながら６０℃に加熱し、さらに塩酸を添加してｐＨを１に調整した
。この操作により、１５０ｇのシュウ酸スカンジウムの結晶の９５％以上が溶解したスカ
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ンジウム溶解液を得た。下記表８に、溶解処理の条件をまとめて示す。
【００９７】
【表８】

【００９８】
　なお、得られたスカンジウム溶解液をスカンジウム濃度が５ｇ／Ｌになるように希釈し
、塩酸を添加してｐＨを０に調整した液を再溶解液とし、試験条件毎に３．５リットル準
備した。
【００９９】
　＜再沈殿工程＞
　次に、再溶解液中のスカンジウムに対して２．７当量のシュウ酸を反応させるため、シ
ュウ酸を１００ｇ／Ｌの濃度で溶解した溶液を試験条件毎に１．４５リットル準備した。
そして、再溶解液を反応容器に収容し、その再溶解液の中にシュウ酸溶液を添加した。シ
ュウ酸溶液を全量添加した後、１時間撹拌状態を保持した。なお、反応温度を２５℃とし
、滞留時間を２時間、添加時間を１時間とする条件とした。下記表９に、シュウ酸化（２
回目のシュウ酸化）の処理条件をまとめて示す。
【０１００】

【表９】

【０１０１】
　撹拌終了後、全量濾過を行ってシュウ酸スカンジウムの結晶を分離し、分離した結晶６
６ｇに対して純水２リットルを使用するレパルプ洗浄を３回繰り返した。
【０１０２】
　なお、上記の実施例１における２回目のシュウ酸化となる再沈殿工程では、シュウ酸溶
液に再溶解液を添加するいわゆる「逆添加法」を用いたが、本実施例における２回目のシ
ュウ酸化となる再沈殿工程では、１回目のシュウ酸化で十分に高品位なシュウ酸スカンジ
ウムが得られ、溶解工程にて塩酸により十分にシュウ酸スカンジウムを溶解させることが
できたため、その再溶解液にシュウ酸溶液を添加する一般的な「正添加」法を用いた。こ
の場合であっても、高純度化が可能であることを確認することができた。
【０１０３】
　＜第２焼成工程＞
　次に、洗浄後のシュウ酸スカンジウムの結晶を炉に入れて２回目の焼成を、焼成温度９
００℃で２時間かけて行い、酸化スカンジウムを生成させた。そして、炉から取り出した
酸化スカンジウムを分析した。
【０１０４】
　酸化スカンジウムの分析は、以下のようにして行った。すなわち、スカンジウム（Ｓｃ
）については、他の６９成分の不純物をＩＣＰ及びＩＣＰ質量分析（ＩＣＰ－ＭＳ）装置
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。なお、１回目の焼成処理（１１００℃）後の酸化スカンジウムの分析も、同様にして行
った。
【０１０５】
　下記表１０に、得られた酸化スカンジウムの分析結果を示す（表１０中の「２回目の焼
成処理後の酸化スカンジウム」）。
【０１０６】
【表１０】

【０１０７】
　表１０に示されるように、シュウ酸化処理により得られたシュウ酸スカンジウムを４０
０℃で焼成し、得られたスカンジウム化合物を塩酸に再溶解して、その再溶解液から再度
シュウ酸スカンジウムの結晶を生成させ、そのシュウ酸スカンジウムを９００℃で焼成し
て得られた酸化スカンジウムでは、１回目の焼成処理（１１００℃）後の酸化スカンジウ
ムに比べて、不純物品位が低減されて、高純度なものとなった。
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