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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　四塩基性硫酸鉛を生成する固相反応法であって、
　（１）化学量論比の混合物を混合により生成するステップであって、前記化学量論比の
混合物が以下の材料群、すなわち
　群（ａ）－４ＰｂＯおよびＰｂＳＯ４、
　群（ｂ）－３ＰｂＯ・ＰｂＳＯ４・Ｈ２ＯおよびＰｂＯ、
　群（ｃ）－５ＰｂＯおよびＨ２ＳＯ４、
　群（ｄ）－４ＰｂＯおよびＰｂＣＯ３およびＨ２ＳＯ４、
　群（ｅ）－５ＰｂＯおよび（ＮＨ４）２ＳＯ４

のうちの１つを含むステップと、
　（２）前記化学量論比の混合物を５００～７００℃の温度で３～８時間加熱するステッ
プと、
　（３）得られる四塩基性硫酸鉛を脱凝集させ、ふるいにかけるステップとを含む固体反
応法。
【請求項２】
　前記化学量論比の混合物が群（ａ）を含む、請求項１に記載の固相反応法。
【請求項３】
　前記化学量論比の混合物が群（ｂ）を含む、請求項１に記載の固相反応法。
【請求項４】
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　前記化学量論比の混合物が群（ｃ）を含む、請求項１に記載の固相反応法。
【請求項５】
　前記化学量論比の混合物が群（ｄ）を含む、請求項１に記載の固相反応法。
【請求項６】
　前記化学量論比の混合物が群（ｅ）を含む、請求項１に記載の固相反応法。
【請求項７】
　前記化学量論比の混合物が、鉛蓄電池プレートの作製に使用されるペーストに由来する
または再生鉛蓄電池プレートに由来する活性材料から得られる、請求項１～６のいずれか
１項に記載の固相反応法。
【請求項８】
　前記化学量論比の混合物を加熱する前記ステップが、６００℃の温度で行われる、請求
項１～７のいずれか１項に記載の固相反応法。
【請求項９】
　前記化学量論比の混合物を加熱する前記ステップが、４時間行われる、請求項１～８の
いずれか１項に記載の固相反応法。
【請求項１０】
　前記四塩基性硫酸鉛が１０μｍ未満の粒径を有する、請求項１～９のいずれか１項に記
載の固相反応法。
【請求項１１】
前記脱凝集させふるいにかけるステップが、得られる四塩基性硫酸鉛を乾燥条件下で分散
させることにより行われる、請求項１～１０のいずれか１項に記載の固相反応法。
【請求項１２】
　前記脱凝集させふるいにかけるステップが、得られる四塩基性硫酸鉛を懸濁液中で分散
させることにより行われる、請求項１～１０のいずれか１項に記載の固相反応法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　関連特許出願の相互参照
　本出願は、２００４年３月１９日出願の米国特許出願第１０／８０３，４９１号の利益
を主張する。米国特許出願第１０／８０３，４９１号の開示全体を、参照により本明細書
に組み込む。
【０００２】
　(発明の分野）
　本出願は、一般に、四塩基性硫酸鉛の生成に関し、より詳細には、鉛蓄電池で使用され
る活性プレート作製のための固相反応からの四塩基性硫酸鉛の生成に関する。
【０００３】
　(背景）
　鉛蓄電池用の活性電極または活性プレートの作製は、３つのステップ、すなわち、ａ）
支持格子にペーストを塗布するステップと、ｂ）ペーストが塗布された格子を乾燥し硬化
させるステップと、ｃ）充電された鉛蓄電池で使用される活性材料を生成するために、硬
化した格子を電気化学的に形成するステップを含む。電池の形成は通常、電極に電流を流
すことによって行われ、その結果、二酸化鉛のペレットを有する正のプレート、および金
属鉛のペレットを有する負のプレートがもたらされる。四塩基性硫酸鉛４ＰｂＯ・ＰｂＳ
Ｏ４は、鉛蓄電池用の正電極の作製に非常に有用な出発材料である。米国特許第３，７６
５，９４３号および米国特許第３，８９９，３４９号によれば、この硫酸塩で作製され、
制御された量の二酸化炭素ガスの存在下で硬化させた電池プレートまたは電池電極は、製
品歩留まりの増大、より長い寿命、製品の化学的および物理的特性のより高い再現性、お
よび電池動作により適した結晶形態を伴う。正電極も負電極も共に四塩基性硫酸鉛で形成
することができるが、この材料は好ましくは正のプレートに使用される。Ｐａｖｌｏｖ，
Ｄ．ａｎｄ　Ｐａｐａｚｏｖ，Ｇ．，Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ａｐｐｌｉｅｄ　Ｅｌｅｃ
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ｔｒｏｃｈｅｍｉｓｔｒｙ　６，１９７６，ｐｐ．３３９－３４５、ならびにＰａｖｌｏ
ｖ，Ｄ．ａｎｄ　Ｋａｐｋｏｖ，Ｎ．Ｊ．，Ｅｌｅｃｔｒｏｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｓｏｃｉ
ｅｔｙ　１３７（１），１９９０，ｐｐ．１６－２８も参照のこと。
【０００４】
　鉛蓄電池の作製プロセスにおいて、四塩基性硫酸鉛は通常、含鉛酸化物（遊離鉛を含む
αおよびβ－ＰｂＯ）、硫酸および水を必要量混合することにより生成される。この手順
は、非常に単純であるように見えるが、その重要な変形のいくつかが、主に特許文献で報
告されている。
【０００５】
　たとえば、米国特許第３，７６５，９４３号は、鉛蓄電池用の正電極の作製方法を開示
している。これらの電極はペーストで充填された格子から形成され、この方法は、水性懸
濁液中の斜方晶系の酸化鉛を８０～１００℃で硫酸と反応させて四塩基性硫酸鉛を生成す
るステップを含む。この鉛含有材料は、少なくとも９０重量％の酸化鉛を含有し、反応が
起こる水性懸濁液は、酸化鉛の添加前にｐＨ１～３．５の範囲に予め酸性にしておき、硫
酸の添加が完了した後１時間以内に水性懸濁液から四塩基性硫酸鉛が分離される。
【０００６】
　米国特許第４，３２４，７６８号は、一般式ｎＰｂＯ・ＰｂＸ２で表される組成を有す
る非水溶性の鉛化合物を調製する方法を開示しており、式中、Ｘは無機酸基を表し、ｘは
基Ｘの価数を示し、ｎは０～５の数である。この方法は、反応系の最初のｐＨ値が７より
高くならないような条件の下、ヒドロキシルアミンの存在下で湿式法により一酸化鉛を無
機酸または有機酸と反応させることを含む。この一般式で表される鉛化合物は、クロム酸
鉛などのオルト塩または四塩基性硫酸鉛（４ＰｂＯ・ＰｂＳＯ４）などの塩基性塩でよい
。さらに、この鉛化合物は、ケイ硫酸鉛（ｌｅａｄ　ｓｉｌｉｃｏｓｕｌｆａｔｅ）など
少なくとも２つの酸基を含有する塩でもよい。
【０００７】
　米国特許第５，０９６，６１１号は、電池ペーストを作製するための方法を開示してい
る。この方法は、遊離鉛の含有量が少ない酸化鉛を水性スラリの状態で硫酸と反応させる
ことによってペースト混合物を形成する最初のステップと、その後、部分的に反応したス
ラリを脱水してペースト材料を得ることを含む。記載されている一実施形態では、連続撹
拌槽型反応器で、鉛蓄電池の電極における活性材料としての使用に適した一塩基性または
数塩基性の硫酸鉛を含有するスラリが形成される。このスラリが反応器から回収され、ベ
ルトプレスに供給され、そこでスラリの含水率が所望のレベルにまで低減される。前記発
明に従って生成された電池ペーストは、格子から正および負の電池プレートを大量生産す
るために、ペースタに連続供給することができる。この方法では、任意の結晶構造の、バ
ートン（Ｂａｒｔｏｎ）酸化物、含鉛および非含鉛酸化物を含めた様々な酸化鉛を使用す
ることができ、またこの方法により、三塩基性硫酸鉛、四塩基性硫酸鉛、または特定の比
率のそれらの混合物を含有するペーストを生成することができる。この電池ペースト中の
四塩基性硫酸鉛の量は、ペースト形成中に決定され、後で調整する必要はない。遊離鉛を
除去または酸化することもでき、硬化ステップは鉛蓄電池の作製方法から除かれている。
米国特許第５，２９０，３５９号は、米国特許第５，０９６，６１１号に開示されている
方法に従って電池ペーストを作製するための装置を開示している。
【０００８】
　米国特許第５，２５２，１０５号は、従来の硬化ステップなしで鉛蓄電池用の電極を作
製する連続的な方法を開示している。電極を作製するための一般的な手順は、活性材料の
前駆体、硫酸塩を含有する酸および抑制剤を含むペースト混合物を調製することを含む。
この活性材料の前駆体は、少なくとも１０重量％の酸化鉛をＰｂ３Ｏ４（鉛丹）の形で有
し、少なくとも約０．８ｍ２／ｇ、望ましくは約１．００～１．５０ｍ２／ｇ、好ましく
は約１．０～１．２５ｍ２／ｇのＢＥＴ表面積を有する酸化鉛を含む。抑制剤（好ましく
は単糖、または炭素原子当たり少なくとも１つの水酸基を有する関連化合物）は、高い温
度以外では（四塩基性硫酸鉛は、通常８０℃を超える温度でのさらなる処理で形成される
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）、前駆体材料および硫酸塩を含有する酸から三塩基性硫酸鉛および四塩基性硫酸鉛が形
成されるのを阻止する。ペーストを電極格子に塗布し、約５～約３０分間高い温度で反応
させて、正電極および負電極両用の電極活性材料を形成する。次いで、プレートを組み立
てて電池にし、充電する。負電極は、主に使用される添加剤が正電極と異なる。
【０００９】
　米国特許第５，２７３，５５４号は、９．３～１２の範囲のｐＨで酸化鉛をかなり過剰
の硫酸塩反応物質と反応させることによって四塩基性硫酸鉛が生成される、電池を作製す
る方法を開示している。得られる材料は、一般に３～１μｍの範囲の幅を有する針状構造
をもたらす。比較的幅の狭いこれらの針は、鉛蓄電池の正電極に利用すると、形成効率を
向上させ、正のプレートとの優れた接着性を提供し、電池の寿命を延ばし、さらに、優れ
た活性材料１グラム当たりの容量をもたらす。一実施形態では、過剰の硫酸塩の存在下で
酸化鉛を硫酸と反応させてペーストを形成し、そのペーストを格子に塗布し続いて硬化さ
せることによって前駆体を調製する。反応媒質中の温度を６０℃未満に制御し、硫酸塩の
過剰分を制御すると、７０℃よりも高い温度および１００％の湿度で硬化させた後、非常
に均一な斜方晶寸法の四塩基性硫酸鉛を含み、均一な細孔分布を有する正のプレートがも
たらされる。最も特筆すべきことに、これらの結晶の幅は非常に狭く、平均寸法が１～２
μｍの範囲であり、そのため、前駆体から酸化鉛への迅速な変換が可能となり、さらに接
着性および電流容量特性が高まる。したがって、変換後に得られる酸化鉛は、平均結晶幅
が２．５μｍ未満の斜方晶系結晶を有する。第２の実施形態では、過剰の硫酸塩を含有す
る撹拌した水溶液中で６０℃より高い温度で酸化鉛を硫酸と反応させて、速やかに四塩基
性硫酸鉛を形成させるだけで、比較的小さい斜方晶寸法の四塩基性硫酸鉛が実現される。
この四塩基性硫酸鉛を水と混合してペーストを形成する。このペーストを鉛格子に塗布す
ることによって作製され、酸化鉛に変換された正のプレートは、より高い電流容量特性を
も有する。米国特許第５，６６０，６００号は、米国特許第５，２７３，５５４号に開示
されている方法に従って作製される電池について言及しており、またそれら電池で有用な
材料についても言及している。
【００１０】
　米国特許第６，４５４，９７７号は、鉛蓄電池用の連続的なペースト作製方法を開示し
ている。この方法は、水を酸化鉛と混合するステップと、酸（通常は硫酸）を混合物中の
酸化鉛と反応させて酸化鉛－硫酸鉛化合物を生成するステップと、これらの酸化鉛－硫酸
鉛化合物からインターロックしている（ｉｎｔｅｒｌｏｃｋｉｎｇ）塩基性硫酸鉛錯体結
晶を含むペーストを形成するステップとを含む。これらの混合、反応および結晶形成ステ
ップは、押出し成形装置または高剪断連続処理装置内で行われる。この方法は、押出し成
形装置から格子メッシュへとペーストを押し出すステップも含み、そこでペーストを乾燥
して鉛蓄電池の電池プレートが形成される。
【００１１】
　明らかに、四塩基性硫酸鉛は鉛蓄電池業界にとって不可欠な原材料である。驚くべきこ
とに、上述したもの以外には、四塩基性硫酸鉛の生成のための合成方法はほんのわずかし
か科学文献には報告されていない。
【００１２】
　たとえば、Ｂｕｒｂａｎｋ　Ｊ．，Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ｔｈｅ　Ｅｌｅｃｔｒｏｃ
ｈｅｍｉｃａｌ　Ｓｏｃｉｅｔｙ　１１３（１），１９９６，ｐｐ．１０－１４は、Ｐｂ
Ｏと希硫酸を反応させることによって一塩基性、三塩基性および四塩基性硫酸鉛を調製す
る方法を開示している。Ｘ線回折によって結晶相が同定され、電子顕微鏡検査により、こ
れら３種がすべて斜方晶の針からなることが示された。これら３種の塩基性硫酸塩がペレ
ットにプレスされ、純鉛のフレーム中で、比重が１．０５０の硫酸中で陽極酸化された。
Ｘ線回折により各々α－二酸化鉛に変換されたことが示された。四塩基性硫酸鉛製のペレ
ットから形成されるＰｂＯ２は、大きな結晶のインターロックによって機械的強度が高く
なるように形成された。
【００１３】
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　Ｖｉｌｈｕｎｅｎ，Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ｐｏｗｅｒ　Ｓｏｕｒｃｅｓ　３９，１９
９２，ｐｐ．５９では、調製技術または出発材料の故に、四塩基性硫酸鉛の含有量が多い
正の活性材料において生じる相違点が評価された。湿式化学分析、Ｘ線回折、透過型およ
び走査型電子顕微鏡検査法を使用して材料が特徴付けられた。四塩基性硫酸鉛は、溶液法
またはペースト法によって含鉛酸化物および正方晶のＰｂＯから作製された。ペーストを
用いると、溶液法によって生じる大きな単結晶状の粒子よりも小さく、より不規則でもあ
る結晶がもたらされた。これらの結果は、長サイクル寿命に最も役立つ、条件付きプレー
トにおける結晶構造を実現するための選択肢を提供する。
【００１４】
　最後に、Ｇｒｕｇｅｏｎｄｅｗａｅｌｅ　ｅｔ　ａｌ．，Ｊｏｕｒｎａｌ　ｏｆ　Ｐｏ
ｗｅｒ　Ｓｏｕｒｃｅｓ　７２（２），１９９８，ｐｐ．１２６－１３１では、三塩基性
硫酸鉛および四塩基性硫酸鉛が、反応性粉砕によって調製された。得られる相の性質およ
び形態的特徴に対する様々な実験パラメータ（化学量論比、出発化合物の含水量（ｈｙｇ
ｒｏｍｅｔｒｙ）、機械的処理の継続時間）の影響が調査された。水が過剰であると、三
塩基性硫酸鉛のみが生成されたが、乾燥剤を用いると、四塩基性硫酸鉛がもたらされた。
いずれの場合も、粒径が小さく、反応性が高いサンプルが得られた。粉砕によって生成さ
れたこのようなサンプルの電気化学的性能に形態が及ぼす影響を評価するために、容量が
測定され、従来の三塩基性硫酸鉛および四塩基性硫酸鉛サンプルの容量と比較された。
【００１５】
　要するに、四塩基性硫酸鉛の生成に利用可能な方法は、複雑であり、費用がかかり、あ
るいは不均一な結晶サイズをもたらす。
【００１６】
　（概要）
　本発明は、高温での固相反応によって四塩基性硫酸鉛を生成する際に使用され、粒径が
１０μｍ未満の粉末状硫酸塩化合物を形成することを可能にする様々な方法に関する。本
発明によれば、以下の反応を利用して四塩基性硫酸鉛を得る。
【００１７】
　４ＰｂＯ＋ＰｂＳＯ４＋熱処理→４ＰｂＯ・ＰｂＳＯ４

　３ＰｂＯＰｂＳＯ４Ｈ２Ｏ＋ＰｂＯ＋熱処理→４ＰｂＯ・ＰｂＳＯ４＋Ｈ２Ｏ
　５ＰｂＯ＋Ｈ２ＳＯ４＋熱処理→４ＰｂＯ・ＰｂＳＯ４＋Ｈ２Ｏ
　４ＰｂＯ＋ＰｂＣＯ３＋Ｈ２ＳＯ４＋熱処理→４ＰｂＯ・ＰｂＳＯ４＋ＣＯ２＋Ｈ２Ｏ
　５ＰｂＯ＋（ＮＨ４）２ＳＯ４＋処理→４ＰｂＯ・ＰｂＳＯ４＋２ＮＨ３

　本発明に示す手順により、寸法が１０μｍ未満の四塩基性硫酸鉛の粒子を得ることが可
能となり、それにより、材料のそれ以上の粉砕が回避され、乾燥条件下または懸濁液中で
行うことができる分散プロセスの利用しか必要でなくなる。
【００１８】
　本発明で特許請求される方法においては、酸化鉛と様々な硫酸化合物の間で起こる化学
反応が、単一の高温処理中に起こる。
【００１９】
　本発明の方法に従って得られる四塩基性硫酸鉛は、鉛蓄電池ペーストの生成に使用する
ことができ、前記ペーストで鉛蓄電池プレートを生成し、続いてそれらのプレートで鉛蓄
電池を生成することができる。
【００２０】
　（発明の詳細な説明）
　本発明は、高温での固相反応によって四塩基性硫酸鉛を生成する際に使用され、粒径が
１０μｍ未満の粉末状硫酸塩化合物を形成することを可能にする様々な方法に関する。本
発明によれば、以下の反応を利用して四塩基性硫酸鉛を得る。
【００２１】
　４ＰｂＯ＋ＰｂＳＯ４＋熱処理→４ＰｂＯ・ＰｂＳＯ４

　このケースでは、４ＰｂＯとＰｂＳＯ４を反応させることによって四塩基性硫酸鉛を生
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成するための固相反応法が提案される。この方法は、４ＰｂＯとＰｂＳＯ４の化学量論比
の混合物を混合するステップと、４ＰｂＯとＰｂＳＯ４の化学量論比の混合物を５００～
７００℃の温度で３～８時間加熱するステップと、最後に、得られる四塩基性硫酸鉛を脱
凝集させ、ふるいにかけるステップとを含む。
【００２２】
　（実施例１）
　４モルの酸化鉛を１モルの硫酸鉛とよく混ぜ合わせた。この反応混合物を６００℃で４
時間加熱処理することにより、９５％の変換率を実現することが可能となった。
【００２３】
　３ＰｂＯＰｂＳＯ４Ｈ２Ｏ＋ＰｂＯ＋熱処理→４ＰｂＯ・ＰｂＳＯ４＋Ｈ２Ｏ
　このケースでは、３ＰｂＯ・ＰｂＳＯ４・Ｈ２Ｏ＋ＰｂＯを反応させることによって四
塩基性硫酸鉛を生成するための固相反応法が提案される。この方法は、３ＰｂＯ・ＰｂＳ
Ｏ４・Ｈ２Ｏ＋ＰｂＯの化学量論比の混合物を混合するステップと、３ＰｂＯ・ＰｂＳＯ

４・Ｈ２Ｏ＋ＰｂＯの化学量論比の混合物を５００～７００℃の温度で３～８時間加熱す
るステップと、最後に、得られる四塩基性硫酸鉛を脱凝集させ、ふるいにかけるステップ
とを含む。
【００２４】
　（実施例２）
　１モルの三塩基性硫酸鉛と１モルの酸化鉛の混合物を、６００℃で５時間熱処理するこ
とによって、８３．４％の四塩基性硫酸鉛への変換率が実現された。
【００２５】
　四塩基性硫酸鉛を生成するためのこの化学的経路の代替方法は、以下の通りである。
【００２６】
　鉛蓄電池プレートの作製に使用されるペーストに由来する、または再生鉛蓄電池プレー
トに由来する活性材料を使用することによる。このケースでは、３ＰｂＯ・ＰｂＳＯ４・
Ｈ２Ｏ＋ＰｂＯを反応させることによって四塩基性硫酸鉛を生成するための固相反応法が
提案される。この方法は、鉛蓄電池プレートの作製に使用されるペースト、または再生鉛
蓄電池プレートから回収されたペーストを混合するステップと、その混合物を５００～７
００℃の温度で３～８時間加熱するステップと、最後に、得られる四塩基性硫酸鉛を脱凝
集させ、ふるいにかけるステップとを含む。
【００２７】
　（実施例３）
　再生鉛蓄電池プレートに由来する活性材料を、６５０℃で５時間熱処理することによっ
て、９３％の四塩基性硫酸鉛への変換率が実現された。
【００２８】
　５ＰｂＯ＋Ｈ２ＳＯ４＋熱処理→４ＰｂＯ・ＰｂＳＯ４＋Ｈ２Ｏ
　このケースでは、５ＰｂＯ＋Ｈ２ＳＯ４を反応させることによって四塩基性硫酸鉛を生
成する固相反応法が提案される。この方法は、このＰｂＯを、比重が１．１００～１．４
００ｇ／ｃｍ３の範囲である１モルのＨ２ＳＯ４水溶液と混合するステップと、それに続
いて、その化学量論比の混合物を５００～７００℃まで昇温させるステップと、この混合
物をその温度で３～８時間保持するステップと、最後に、得られる四塩基性硫酸鉛を脱凝
集させ、ふるいにかけるステップとを含む。
【００２９】
　（実施例４）
　５モルのＰｂＯと、比重が１．１５０ｇ／ｃｍ３である１モルのＨ２ＳＯ４水溶液の混
合物を、６００℃で６時間熱処理することによって、７２．９％の四塩基性硫酸鉛への変
換率が実現された。
【００３０】
　４ＰｂＯ＋ＰｂＣＯ３＋Ｈ２ＳＯ４＋熱処理→４ＰｂＯ・ＰｂＳＯ４＋ＣＯ２＋Ｈ２Ｏ
　このケースでは、４ＰｂＯ＋ＰｂＣＯ３＋Ｈ２ＳＯ４を反応させることによって四塩基
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性硫酸鉛を生成する固相反応法が提案される。この方法は、４ＰｂＯ＋ＰｂＣＯ３の化学
量論比の混合物を混合するステップと、続いて、比重が１．１００～１．４００ｇ／ｃｍ
３の範囲である１モルのＨ２ＳＯ４水溶液を添加するステップと、次いで、４ＰｂＯ＋Ｐ
ｂＣＯ３＋Ｈ２ＳＯ４の化学量論比の混合物を５００～７００℃の温度で３～８時間加熱
するステップと、最後に、得られる四塩基性硫酸鉛を脱凝集させ、ふるいにかけるステッ
プとを含む。
【００３１】
　（実施例５）
　４モルのＰｂＯと、１モルのＰｂＣＯ３と、比重が１．１５０ｇ／ｃｍ３である１モル
のＨ２ＳＯ４水溶液との混合物を、６５０℃で６時間熱処理することによって、８６％の
四塩基性硫酸鉛への変換率が実現された。
【００３２】
　５ＰｂＯ＋（ＮＨ４）２ＳＯ４＋処理→４ＰｂＯ・ＰｂＳＯ４＋２ＮＨ３

　このケースでは、５ＰｂＯ＋（ＮＨ４）２ＳＯ４を反応させることによって四塩基性硫
酸鉛を生成するための固相反応法が提案される。この方法は、５ＰｂＯ＋（ＮＨ４）２Ｓ
Ｏ４の化学量論比の混合物を混合するステップと、次いで、５ＰｂＯ＋（ＮＨ４）２ＳＯ

４の化学量論比の混合物を５００～７００℃の温度で３～８時間加熱するステップと、最
後に、得られる四塩基性硫酸鉛を脱凝集させ、ふるいにかけるステップとを含む。
【００３３】
　（実施例６）
　５モルのＰｂＯと１モルの（ＮＨ４）２ＳＯ４の混合物を、６５０℃で６時間熱処理す
ることによって、８０％の四塩基性硫酸鉛への変換率が実現された。
【００３４】
本発明に従って得られた四塩基性硫酸鉛に特徴的なＸ線回折角を以下の表に示し、対応す
るピーク強度を図１に示す。
【表１】

【００３５】
　本発明に従って得られた粒子の形態および寸法は、図２に認められる。本発明に示す手
順により、寸法が１０μｍ未満の四塩基性硫酸鉛の粒子を得ることが可能となり、それに
より、材料のそれ以上の粉砕が回避され、乾燥条件下または懸濁液中で行うことができる
分散プロセスを利用するだけでよくなる。
【００３６】
　湿式手順を用いることによる四塩基性硫酸鉛の生成は、三塩基性硫酸鉛中間化合物の形
成を含み、この中間化合物は、適切な熱処理によって四塩基性硫酸鉛に変換されなければ
ならない。それとは対照的に、本発明で特許請求される方法においては、酸化鉛と様々な
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硫酸化合物の間で起こる化学反応が、単一の高温処理中に起こる。
【００３７】
　本発明の方法に従って得られる四塩基性硫酸鉛は、鉛蓄電池ペーストの生成に使用する
ことができ、前記ペーストで鉛蓄電池プレートを生成し、続いてそれらのプレートで鉛蓄
電池を生成することができる。
【図面の簡単な説明】
【００３８】
【図１】本発明による固相反応によって得られる四塩基性硫酸鉛に特徴的なＸ線回折パタ
ーンを示すグラフである。
【図２】本発明による固相反応によって得られる四塩基性硫酸鉛に特徴的な走査型電子顕
微鏡写真を示す図である。

【図１】 【図２】
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