
(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　難溶性白金族元素を含有する固体原料粉末を、白金族元素と合金化しうる 粉末
と混合し、該難溶性白金族元素及び の融点未満で且つその合金の共融点未満の温
度で加熱処理することを特徴とする難溶性白金族元素の可溶性化方法。
【請求項２】
　 粉末が鉄粉末であることを特徴とする、請求項１に記載の難溶性白金族元素の
可溶性化方法。
【請求項３】
　 と共に炭素粉末を混合することを特徴とする、請求項２に記載の難溶性白金族元
素の可溶性化方法。
【請求項４】
加熱処理を還元性雰囲気中で行うことを特徴とする、請求項１～３のいずれかに記載の難
溶性白金族元素の可溶性化方法。
【請求項５】
加熱処理を９５０℃以上で行うことを特徴とする、請求項１～４のいずれかに記載の難溶
性白金族元素の可溶性化方法。
【発明の詳細な説明】
【０００１】
【発明の属する技術分野】
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本発明は、非鉄金属製錬工程で生成する白金族濃縮物、白金族触媒のスクラップ等から、
難溶性白金族元素を分離回収する方法に関するものである。
【０００２】
【従来の技術】
白金族元素の中でも白金（Ｐｔ）とパラジウム（Ｐｄ）以外の元素、即ちルテニウム（Ｒ
ｕ）、ロジウム（Ｒｈ）、オスミウム（Ｏｓ）、イリジウム（Ｉｒ）は難溶性白金族元素
とも称され、一般に白金族元素の湿式溶解に使用される塩酸及び塩素との反応速度が非常
に遅く、特に４価の酸化物の形態では事実上全く溶解しない。
【０００３】
これらの難溶性白金族元素を、常法の湿式法で塩酸及び塩素により溶解可能な状態とする
可溶性化方法として、かっては酸化剤及びアルカリと融解するか、又は二硫酸塩と融解す
る方法が広く行われていたが、反応が不完全で繰り返し処理物量が多くなるという欠点が
あった。このため近年では、下記する塩化処理法、ガス還元法、融解還元法などで可溶性
化処理されている。
【０００４】
塩化処理法としては、原料を塩素単独、又は還元剤及び塩素、あるいは塩化アルカリ及び
塩素と共に加熱して、白金族元素を塩化物又はクロロ錯体として可溶性化する方法や、特
公平７－６５１２２号公報に示されているように塩化水素の発生源及び還元剤の混合物と
加熱し、生成した白金族元素の塩化物を金属に還元することにより、可溶性化する方法が
知られている。
【０００５】
しかし、塩素を使用する方法は勿論、特公平７－６５１２２号公報に記載の塩化水素発生
源を使用する方法でも、揮発した塩化物が金属だけでなくガラスや石英をも激しく腐食す
るため、装置の耐久性に問題があった。また、生成する白金族元素の塩化物は不完全に固
相と気相に分配するため、完全な回収が困難であるうえ、白金族元素以外にも揮発物が生
成し、これらが装置配管内に析出して閉塞をおこす原因となっていた。更に、塩素や塩化
物に対して抵抗が高いＲｕやＩｒの酸化物に関しては、可溶性化が不完全であった。
【０００６】
また、ガス還元法では、白金族元素を含む原料を、水素、又は一酸化炭素と加熱するか、
あるいは特公平７－６５１２１号公報に示されているように炭素含有物及び水蒸気と加熱
して、生成する水性ガスにより還元し、可溶性化する方法が知られている。
【０００７】
しかし、これらの方法では、基本的に白金族元素が金属単体まで還元されるだけであるか
ら、他の可溶性金属が大過剰に共存し、且つ難溶性白金族元素がその中に均一に分散して
いる場合、及び難溶性白金族元素の比表面積が非常に大きい場合に限り有効であって、難
溶性白金族元素が単独であるか又は共存元素の存在量が少ない場合、あるいは難溶性白金
族元素を含む原料が数μｍ以上である場合には可溶性化が困難であった。
【０００８】
融解還元法としては、原料を白金族元素と合金を形成しうる金属と加熱融解して合金を形
成させる方法、又は“Ａｎａｌｙｓｔ”、  Ｊｕｎｅ  １９９５、Ｖｏｌ .１２０、Ｎｏ .６
、１６７５～１６８０に記載されているように、原料をＮｉとＳ及びＮａ 2Ｂ 4Ｏ 7等と加
熱処理し、白金族元素をＮｉＳ塊に吸収させて可溶性化する方法が知られている。
【０００９】
しかしながら、これらの融解還元法では、融点の高い白金族元素及び合金化元素を完全に
融解する必要があるため、白金族元素含有量が少ない場合でも１０５０℃、白金族元素含
有量が多い場合には１３５０～１５５０℃程度の高温に加熱する必要があった。従って、
特殊な高温融解炉がないと実施できないばかりか、そのような高温融解炉を用いても溶融
物による炉内壁面の損傷が激しく、短期間で使用不可能になるという問題があった。また
、炉内から完全に融体を取り出すことは困難であるため、かなりの量の融体が繰返物とし
て炉壁に残留しやすかった。
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【００１０】
更に、融解還元法における特に大きな問題として、融体を冷却して得られた融塊は、その
ままでは常法に従って湿式浸出できないため、粉砕工程が不可欠な点がある。そのために
、付帯設備として粉砕設備が必要になると共に、融魂の組成に関しても粉砕性の良好な元
素をわざわざ添加し、且つ融体を急冷するなど、操業上の困難が伴っていた。
【００１１】
【発明が解決しようとする課題】
本発明は、このような従来の事情に鑑み、原料中に含まれる難溶性白金族元素を可溶性化
する際に、装置の腐食や白金族元素の不完全な揮発がなく、しかも特別な高温融解炉や湿
式浸出前の粉砕が不要であり、イリジウムやルテニウムのような特に難溶性の白金族元素
が多く含まれる原料でも可溶性化が可能な方法を提供することを目的とする。
【００１２】
【課題を解決するための手段】
　上記目的を達成するために、本発明が提供する難溶性白金族元素の可溶性化方法は、難
溶性白金族元素を含有する固体原料粉末を、白金族元素と合金化しうる 粉末と混
合し、該難溶性白金族元素及び の融点未満で且つその合金の共融点未満の温度で
加熱処理することを特徴とする。
【００１３】
　本発明の難溶性白金族元素の可溶性化方法において、難溶性白金族元素とは、ルテニウ
ム（Ｒｕ）、ロジウム（Ｒｈ）、オスミウム（Ｏｓ）、及びイリジウム（Ｉｒ）をいう。
また、

することができるが、中でも鉄が好ましい。
【００１４】
【発明の実施の形態】
　本発明では、難溶性白金族元素であっても、これを含む原料を固体粉末の状態として

粉末と混合し、各元素の融点及びその合金の共融点よりやや低い温度で加熱するこ
とによって、各粉末中の原子が接触面を介して相互に拡散するので、融解を経ることなく
、可溶性化した難溶性白金族元素を含む合金が粉末として得られる。
【００１５】
得られた合金粉末は、白金族元素が均一に分散して合金化されているので、後の常法によ
る湿式溶解工程において、酸などに溶解する際に原子レベルの極めて微細な白金族元素の
粒子が生成し、その比表面積が非常に大きいため可溶性になるものである。尚、難溶性白
金族元素を含む原料には可溶性白金族元素が通常含まれるが、この可溶性白金族元素も溶
解工程で支障なく溶解される。
【００１６】
　 としては、前記のごとく鉄族の元素である鉄、ニッケル
、 使用可能である。これら以外にも白金族元素と合金化が可能な元素は存在
するが、融点が難溶性白金族元素の融点よりも掛け離れて低いと、その融点未満での加熱
温度では白金族元素の拡散が不完全になり、また逆に融点が高すぎると の拡散が
不完全になるため好ましくない。
【００１７】
　 の中でも、価格を配慮すると鉄が最も適している。しかし、鉄は、単独で
は融点が１５３５℃と高いため、加熱下での白金族元素の拡散が不完全になる恐れがある
。そのため、鉄粉末に炭素粉末を添加して、加熱時に融点１１５３℃の炭化鉄（Ｆｅ３ Ｃ
）を生成させ、且つその融点である１１５３℃未満の温度で加熱処理することが望ましい
。
【００１８】
　また、固体原料粉末中の難溶性白金族元素が酸化物等の金属単体以外の形態で存在し、
且つ使用する に還元力が無い場合には、同時に還元剤を共存させて加熱処理する
ことにより金属の状態にまで還元しなければ、可溶性の合金を形成できない。このような
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場合、粉末の還元剤を添加するか、水素のような還元性ガス雰囲気中で加熱処理するか、
又はこれらを併用することが好ましい。
【００１９】
　加熱処理の温度は、原料粉末に含まれる白金族元素及び の種類及び含有量によ
り変動するが、各元素の融点及びその合金の共融点を越えない範囲であれば高温であるほ
ど好ましい。また、加熱処理温度が低くなるほど、融点が高い難溶性白金族元素の完全な
拡散が困難になるため、好ましくは８５０℃以上、更に好ましくは９５０℃以上の温度で
加熱処理することが望ましい。
【００２０】
また、加熱処理の時間は原料粉末及び合金化粉末の粒子の大きさに依存し、粉末の粒径が
大きくなるほど拡散に要する時間が長くなる。例えば、粉末の粒径が２００μｍ程度まで
の場合には、３時間ほどの処理時間で十分である。一般的には、粒径がほぼ１ｍｍ程度以
下であれば十分に拡散が進行し、可溶性化された合金粉末を得ることが可能である。尚、
加熱処理温度が低いほど、拡散に要する時間も長くなるので、処理時間も長くなる。
【００２１】
本発明方法によって、加熱処理による拡散終了後に得られた合金粉末は、塩酸と塩素など
、酸化性のハロゲン化水素酸を用いた常法の湿式法に従って、合金中に含有されている難
溶性白金族元素を含む全ての白金族元素を溶解し、簡単に効率良く抽出することができる
。
【００２２】
【実施例】

非鉄金属精錬工程から産出した下記表１に示す組成を有し、粒径が４５μｍ以下の固体原
料粉末に、粒径４５μｍ以下のＦｅ粉末を全体の２０重量％になるように添加混合し、水
素気流中において８５０℃で３時間又は６時間保持する加熱処理を行った。
【００２３】
【表１】
　
　
　
　
　
　
【００２４】
得られた合金粉末を５Ｎ－ＨＣｌ中に４００ｇ／ｌとなるように懸濁し、９０℃まで昇温
した後塩素を吹込み、酸化還元電位が最大値に達した後、更にその電位が保たれる程度に
塩素を５時間吹込み続けた。
【００２５】
このようにして得られた浸出液と残った沈澱とから、各白金族元素の浸出率を算出し、結
果を下記表２に示した。比較例として、上記の加熱処理を実施しなかった原料固体粉末を
用いて、そのまま上記と同様に浸出した場合についても浸出率を算出し、その結果を表２
に併せて示した。
【００２６】
【表２】
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【００２７】
原料中に含まれる白金族元素は、難溶性の白金族元素であっても、本発明の加熱処理を施
すことにより可溶化され、常法の湿式法により浸出できることが分かる。ただし、特に難
溶性のＲｕとＩｒは浸出率が若干劣っている。
【００２８】

前記表１の組成を有する粒径４５μｍ以下の固体原料粉末を使用し、粒径４５μｍ以下の
Ｆｅ粉末を全体の２０重量％になるように添加混合した後、水素気流中において９５０℃
で３時間保持する加熱処理を行った。
【００２９】
得られた合金粉末は、実施例１と同様に５Ｎ－ＨＣｌ中に４００ｇ／ｌとなるように懸濁
し、９０℃まで昇温した後塩素を吹込み、酸化還元電位が最大値に達した後、更にその電
位が保たれる程度に塩素を５時間吹込み続けた。このようにして得られた浸出液及び沈澱
より各白金族元素の浸出率を算出し、結果を表３に示した。
【００３０】
【表３】
　
　
　
　
　
【００３１】
加熱処理温度を９５０℃にすることにより、全ての白金族元素の浸出率が約９５％又はそ
れ以上に向上した。
【００３２】

前記表１の組成を有する粒径４５μｍ以下の固体原料粉末を使用し、粒径４５μｍ以下の
Ｆｅ粉末と、Ｆｅ粉末の１／３モル相当のグラファイト粉末を添加混合した後、実施例１
と同様に加熱処理及び浸出処理を実施した。
【００３３】
このようにして得られた浸出液及び沈澱より各白金族元素の浸出率を算出し、その結果を
表４に示した。
【００３４】
【表４】
　
　
　
　
　
【００３５】
固体原料粉末にＦｅ粉末と炭素粉末とを添加し、且つ水素雰囲気中９５０℃で加熱処理す
ることにより、難溶性白金族元素を含む全ての白金族元素を９８％以上の高い浸出率で浸
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出させることが可能となった。
【００３６】
【発明の効果】
本発明によれば、難溶性白金族元素を含む固体原料でも、これを粉末の状態で白金族元素
と合金化可能な元素粉末と混合し、各粉末の融点及びその合金の共融点未満の温度で加熱
処理することにより、融解を経ることなく、難溶性白金族元素を可溶性の状態で含む合金
粉末とすることができる。
【００３７】
従って、本発明では、特別な高温融解炉などを使用せずに、比較的低い温度で可溶性化処
理でき、しかも装置の腐食や白金族元素の不完全な揮発がなく、得られる合金も粉末であ
るから湿式浸出前の粉砕が不要であって、経済的且つ効率的に難溶性白金族元素を分離回
収することが可能である。
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