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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　チタン含有材料をアノードとして、金属材料をカソードとして、溶融塩材料を電解質と
して用い、電気分解条件で電気分解を行い、金属チタンを得ることを含む、金属チタンの
製造方法であって、
チタン含有材料は、多孔性構造であり、平均孔径が１ｍｍ～１０ｍｍ、空隙率が２０％～
６０％、チタン含有材料中のチタン元素の少なくとも一部分が、ＴｉＯｘの形態で存在し
、２＞ｘ＞０である
金属チタンの製造方法。
【請求項２】
　チタン含有材料の平均孔径が３ｍｍ～７ｍｍであり、空隙率が４０％～６０％である
請求項１に記載の金属チタンの製造方法。
【請求項３】
　チタン含有材料の前記ＴｉＯｘ含有量が４５ｗｔ％以上である
請求項１または２に記載の金属チタンの製造方法。
【請求項４】
　チタン含有材料が、以下の工程：
　（１）溶融酸化チタンを含有する原材料を炭素質還元剤と接触させ、酸化チタンを含有
する原材料中の酸化チタンを完全または部分的にＴｉＯｘまで還元し、前記ＴｉＯｘの還
元生成物を含有する溶融チタンスラグを得る工程、
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　（２）工程（１）で得られた前記ＴｉＯｘの還元生成物を含有する溶融チタンスラグを
冷却して成形する工程
を含む方法を用いて得られる
請求項１～３のいずれか１項に記載の金属チタンの製造方法。
【請求項５】
　金属チタンの製造方法であって、以下の工程：
　（１）　溶融酸化チタンを含有する原材料を炭素質還元剤と接触させ、酸化チタンを含
有する原材料中の酸化チタンを完全または部分的にＴｉＯｘ（２＞ｘ＞０）まで還元し、
前記ＴｉＯｘの還元生成物を含有する溶融チタンスラグを得る工程、
　（２）　工程（１）で得られた前記ＴｉＯｘの還元生成物を含有する溶融チタンスラグ
を冷却して成形し、チタン含有材料を得る工程であって、この冷却が、チタン含有材料の
平均孔径が１ｍｍ～１０ｍｍであり、空隙率が２０％～６０％になるように行われる工程
、
　（３）　工程（２）で得られたチタン含有材料をアノードとして、金属材料をカソード
として、溶融した塩材料を電解質として用いて、電気分解条件で電気分解を行い、金属チ
タンを得る工程
を含む、金属チタンの製造方法。
【請求項６】
　冷却が、圧力０．９×１０５～１．２×１０５Ｐａで行われる
請求項４または５に記載の金属チタンの製造方法。
【請求項７】
　冷却が、冷却速度１００～１５０℃／時間で行われる
請求項４～６のいずれか１項に記載の金属チタンの製造方法。
【請求項８】
　工程（１）で、接触が温度１，６５０～２，０００℃、圧力－１００Ｐａ～１００Ｐａ
、２～１０時間で行われる
請求項４～７のいずれか１項に記載の金属チタンの製造方法。
【請求項９】
　工程（１）で、酸化チタンで計算すると、酸化チタンを含有する原材料中のチタン化合
物と、炭素質還元剤中の炭素のモル比が１：１～３である
請求項４～８のいずれか１項に記載の金属チタンの製造方法。
【請求項１０】
　工程（１）で、酸化チタンを含有する原材料が、チタン濃縮物および／またはチタン含
有スラグで構成され、炭素質還元剤が、無煙炭、軟炭、木炭、コークス、精錬コークスか
らなる群から選択される１種以上である
請求項４～９のいずれか１項に記載の金属チタンの製造方法。
【請求項１１】
　カソードの金属材料が、炭素鋼、モリブデン、銅、ニッケルからなる群から選択される
１種以上であり、溶融塩が、溶融したアルカリ塩化物および／またはアルカリ土類金属の
塩化物である
請求項１～１０のいずれか１項に記載の金属チタンの製造方法。
【請求項１２】
　電気分解条件が、アノードの電流密度が０．０５～２Ａ／ｃｍ２、カソードの電流密度
が０．０５～２Ａ／ｃｍ２、電気分解温度が６００～９００℃である
請求項１～１１のいずれか１項に記載の金属チタンの製造方法。
【請求項１３】
　請求項１～１２のいずれか１項に記載の金属チタンの製造方法を用いて得られる金属チ
タン。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
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【０００１】
　（関連出願の相互参照）
　本出願は、２０１１年９月３０日に出願した中国特許第２０１１１０２９３６５７．８
号、表題「金属チタンの製造方法およびこの方法を用いて得られた金属チタン（Ｍｅｔｈ
ｏｄ　ｆｏｒ　Ｐｒｏｄｕｃｔｉｏｎ　ｏｆ　Ｍｅｔａｌｌｉｃ　Ｔｉｔａｎｉｕｍ　ａ
ｎｄ　Ｍｅｔａｌｌｉｃ　Ｔｉｔａｎｉｕｍ　Ｏｂｔａｉｎｅｄ　ｗｉｔｈ　ｔｈｅ　Ｍ
ｅｔｈｏｄ）」の優先権を主張し、この出願は、参照によって具体的かつ全体的に組み込
まれる。
【背景技術】
【０００２】
　本発明は、金属チタンの製造方法およびこの方法を用いて得られた金属チタンに関する
。
【０００３】
　チタンおよびチタン合金は、密度が小さく、比強度が高く、耐熱性および耐冷性が高く
、耐腐食性が高く、生体適合性が顕著であるなどの利点があり、そのため、「将来性のあ
る金属」、「空間的な広がりがある金属」、「海上用金属」として重宝されている。
【０００４】
　チタンは、レアメタルの一種に属しているが、実際には、地殻中のチタン元素埋蔵量は
７番目であり（０．４５ｗｔ％）、多くの一般的な金属よりも埋蔵量はかなり多い。　
　チタンが活性な性質をもつため、精錬プロセスに求められる要件事項は非常に厳格であ
り、したがって、チタンを大量に製造することは困難である。　
　したがって、チタンは、「レア」金属材料に分類される。　
　現時点で、世界で一般的な唯一の金属チタンの工業的な製造プロセスは、クロール法で
あり、このプロセスは、酸化チタンから塩化チタンを製造することと、マグネシウム還元
減圧蒸留と、生成物の後処理と、マグネシウムの電気分解を主に含む手順を含む。　
　クロール法の利点は、塩素およびマグネシウムの再利用であるが、クロール法の欠点は
、プロセスが長いこと、還元効率が低いこと、還元剤が高コストであることであり、した
がって、金属チタンの製造コストはきわめて高い。　
　チタン金属は、航空用途および宇宙用途、軍事用途から民間用途まで、さまざまな工業
用途でさらに幅広く使われているため、チタン金属の製造コストを下げるための新しいチ
タン精錬技術の研究開発は、チタン冶金産業の研究活動で活発な開発分野になってきてい
る。
【０００５】
　今日まで、チタンを製造するための溶融塩電解プロセスは、クロール法に代わる最も有
望なプロセスであるとされている。　
　溶融塩電解プロセスは、通常は、ＴｉＯ２溶融塩電解、ＴｉＣｌ４溶融塩電解、ＴｉＯ

２の炭素熱還元生成物の溶融塩電解を含む。
【０００６】
　典型的なＴｉＯ２溶融塩電解は、ＦＦＣケンブリッジプロセスであり、すなわち、固体
ＴｉＯ２をカソードとして用い、グラファイトをアノードとして用い、ＣａＣｌ２を電解
質として用い、印加される外部電圧が、溶融塩の分解電圧よりも低いとき、カソード上の
酸素が、イオンの形態で電解質に入り、アノードに拡散し、炭素と結合してＣＯ２ガスま
たはＣＯガスを発生し、これがアノードから拡散するが、一方、カソードでは金属チタン
が維持されている。　
　従来の溶融塩電解プロセスとは異なり、ＦＦＣプロセスは、金属チタンと酸素を分離し
、チタンを得る革新的なプロセスであり、環境に優しく、プロセスが単純であり、連続生
産であるなどの利点がある。　
　しかし、今日までに、ＦＦＣプロセスは、実験室でのみうまく実行されているが、主に
、ＦＦＣプロセスが、以下の問題をもつため、工業生産にはうまく適用されていない。　
　ＴｉＯ２カソードの比抵抗が大きく、したがって、安定な電気分解を達成することが難
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しく、カソード（ＴｉＯ２）中のあらゆる不純物がチタンの中に残り、そのため、得られ
た生成物をさらに精製しなければならず、結果として、金属チタンの製造コストが高くな
りすぎる。
【０００７】
　典型的なＴｉＣｌ４溶融塩電解は、ジナッタ電気分解プロセスであり、米国、日本、旧
ソ連、イタリア、フランス、中国などで長期間にわたる徹底的な研究が行われてきており
、いくつかの小さなプラントが構築されてきたが、これらのプラントは、実際の製造では
、ダイアフラムの損傷、樹枝状結晶の成長などの問題が生じ、予想した技術指標および経
済指標が得られなかったため、後に閉鎖された。
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００８】
　金属チタンを製造する既存の方法における欠点を克服するために、本発明は、新規金属
チタンの製造方法およびこの方法を用いて得られた金属チタンを提供する。
【課題を解決するための手段】
【０００９】
　本発明は、チタン含有材料をアノードとして、金属材料をカソードとして、溶融塩材料
を電解質として用いて、電気分解条件で電気分解を行い、金属チタンを得ることを含む、
金属チタンの製造方法であって、チタン含有材料は、多孔性構造であり、平均孔径が１ｍ
ｍ～１０ｍｍ、空隙率が２０％～６０％、チタン含有材料中のチタン元素の少なくとも一
部分が、ＴｉＯｘの形態で存在し、２＞ｘ＞０である、金属チタンの製造方法を提供する
。
【００１０】
　本発明は、金属チタンの別の製造方法であって、以下の工程：
（１）　溶融酸化チタンを含有する原材料を炭素質還元剤と接触させ、酸化チタンを含有
する原材料中の酸化チタンを完全または部分的にＴｉＯｘ（２＞ｘ＞０）まで還元し、前
記ＴｉＯｘの還元生成物を含有する溶融チタンスラグを得る工程、
（２）　工程（１）で得られた前記ＴｉＯｘの還元生成物を含有する溶融チタンスラグを
冷却して成形し、チタン含有材料を得る工程であって、この冷却が、チタン含有材料の平
均孔径が１ｍｍ～１０ｍｍであり、空隙率が２０％～６０％になるように行われる工程、
（３）　工程（２）で得られたチタン含有材料をアノードとして、金属材料をカソードと
して、溶融した塩材料を電解質として用いて、電気分解条件で電気分解を行い、金属チタ
ンを得る工程
を含む、方法をさらに提供する。
【００１１】
　それに加え、本発明は、さらに、上述の製造方法を用いて得られた金属チタンを提供す
る。
【発明の効果】
【００１２】
　本願発明者は、チタン含有材料の平均孔径を１ｍｍ～１０ｍｍに制御し、空隙率を２０
％～６０％に制御すると、チタン含有材料は、アノードとしての要件事項を満たし得、電
気分解プロセスで生成する気体（例えば、ＣＯ、ＣＯ２など）がうまく拡散し得、それに
よって、金属チタンの純度および収率比が非常に高くなるということを発見した。　
　さらに、酸化チタンの炭素熱還元生成物のための既存の溶融塩電解プロセスは、典型的
には、ＭＥＲプロセスであり、すなわち、酸化チタンおよび炭素質還元剤をボールミルで
粉砕し、混合し、加圧成形し、焼結してアノードを形成するか、または、酸化チタンおよ
び炭素質還元剤を混合し、焼結し、次いで、炭素質還元剤およびバインダーと混合し、加
圧成形し、焼結して、アノードを形成する。　
　本願発明者は、このプロセスが複雑であり、得られたアノードが、簡単に粉々になり、
アノード製造プロセスで十分にプレス加工された場合ではないときに、使用するための要
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件事項を満たし得ないことを発見し、一方、アノードにプレス加工をかけ過ぎると、電気
分解プロセス中にアノード分極のような深刻な問題が起こり得ることを発見した。　
　さらに、加圧成形および焼結プロセスによって得られるアノード材料は、通常は、孔径
が小さく、空隙率が低く、その結果、電気分解プロセスで生成した気体（例えばＣＯ）を
拡散させるのは難しく、そのため、電気分解の効果は満足のいくものではなかった。　
　対照的に、本発明の好ましい実施形態におけるチタン含有材料の製造方法では、溶融酸
化チタンを含有する原材料をまず炭素質還元剤と接触させ、その結果、酸化チタンを含有
する原材料中の酸化チタンが完全または部分的に前記ＴｉＯｘに還元され、前記ＴｉＯｘ

の還元生成物を含有する溶融チタンスラグを得て、次いで、ＴｉＯｘの還元生成物を含有
するチタンスラグを冷却して成形し、一方、その様式で、得られた溶融還元生成物を直接
冷却して成形し、さらなる処理（すなわち、酸化チタンを含有する原材料および炭素質還
元剤を混合し、ボールミルで粉砕し、プレス加工することでアノードを形成し、次いで、
焼結すること、または、得られた固体状態の還元生成物およびバインダーの混合物をプレ
ス加工してアノードを形成し、次いで、焼結すること）を行わずにアノードを形成し得る
ので、このプロセスが単純なものとなる。　
　他方で、酸化チタンを含有する原材料と炭素質還元剤とを接触させることによって得ら
れる還元生成物は、ＴｉＯ、Ｔｉ２Ｏ３、Ｔｉ３Ｏ５、Ｔｉ４Ｏ７からなる群から選択さ
れる１種以上を含んでいてもよく、得られた還元生成物を、接触条件を制御することによ
って溶融状態になるように制御し、溶融した還元生成物を直接冷却して成形するので、還
元生成物は均一な状態であり、それによって、得られたアノードは、均一な組成を有し、
電気分解プロセスは安定である。
【００１３】
　本発明の他の特徴および利点を、以下の実施形態でさらに詳細に記載する。
【発明を実施するための形態】
【００１４】
　以下、本発明の実施形態を詳細に記載する。　
　本明細書に記載の実施形態は、単に、本発明を記述し、説明するためだけに与えられて
いるが、本発明を限定する構成であるとみなすべきではないことを理解されたい。
【００１５】
　本発明で提供される金属チタンの製造方法は、チタン含有材料をアノードとして、金属
材料をカソードとして、溶融塩材料を電解質として用いて、電気分解条件で電気分解を行
い、金属チタンを得ることとを含み、チタン含有材料は、多孔性構造であり、平均孔径が
１ｍｍ～１０ｍｍ、好ましくは３ｍｍ～７ｍｍであり、空隙率は２０％～６０％、好まし
くは４０％～６０％、チタン含有材料中のチタン元素の少なくとも一部分が、ＴｉＯｘの
形態で存在し、２＞ｘ＞０である。
【００１６】
　融合電気分解プロセスは、アノードが溶融塩電解質への特定の溶解度をもたなければな
らないが、酸化チタンは、溶融塩電解質への溶解性は非常に低いか、またはゼロでさえあ
るので、アノードとして直接使用し、電気分解によって金属チタンを得ることはできず、
したがって、ｘ≠２であることが必要なのは、当業者には公知である。　
　しかし、価数の低い酸化チタンＴｉＯｘ（２＞ｘ＞０）の溶融塩電解質への溶解度は、
電気分解の要求を満たし得る。　
　さらに、価数の低い酸化チタンＴｉＯｘ（２＞ｘ＞０）は、溶融塩電解のアノードの他
の要件事項も満たし得ることが溶融電気分解の原理からわかっている。したがって、ｘの
値は、上述の範囲内にある限り、本発明で具体的に限定されない。
【００１７】
　本発明において、チタン含有材料中のＴｉＯｘ（２＞ｘ＞０）の含有量は、広範囲の中
で選択し、変えることができ、好ましくは、チタン含有材料中のＴｉＯｘの含有量は、電
解効果を高めるために、４５ｗｔ％以上であると決定される。
【００１８】
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　本発明のチタン含有材料の製造方法について、この方法が、平均孔径および空隙率を上
述の範囲内に制御し得るのであれば、具体的な限定は定義されておらず、好ましくは、チ
タン含有材料は、以下の工程：
（１）　溶融酸化チタンを含有する原材料を炭素質還元剤と接触させ、酸化チタンを含有
する原材料中の酸化チタンを完全または部分的にＴｉＯｘまで還元し、前記ＴｉＯｘの還
元生成物を含有する溶融チタンスラグを得る工程、
（２）　工程（１）で得られた前記ＴｉＯｘの還元生成物を含有する溶融チタンスラグを
冷却して成形する工程
を含む製造方法を用いて製造される。
【００１９】
　ここで、冷却は、任意の外圧がかからない状態での自然な冷却であることに留意された
い。　
　冷却条件は、通常は、圧力と冷却速度を含む。　
　上述の平均孔径と空隙率をもつチタン含有材料を得るために、例えば、冷却は、圧力が
０．９×１０５～１．２×１０５Ｐａ（絶対圧）、冷却速度が１００～１５０℃／時間で
行われる。
【００２０】
　本発明では、上に示すように、溶融酸化チタンを含有する原材料を炭素質還元剤と接触
させ、接触条件は、酸化チタンを含有する原材料中のチタン化合物を、価数が低いチタン
化合物（０価より大きく、４価より小さい）に還元し、生成物が溶融状態であることを確
保するように制御され、その結果、異なる価数状態の還元生成物が相互作用し、均一な状
態を得ることができる。　
　より重要なことには、価数が低いチタンの溶融還元生成物を含有するチタンスラグを冷
却して成形した後、得られたチタン含有材料は多孔性の構造であり、この構造は、電気分
解プロセスで生成した気体（ＣＯ、ＣＯ２）など）がうまく拡散するように有効に確保し
得るので、電気分解の結果が非常に良好である。
【００２１】
　本発明では、酸化チタンを含有する原材料と炭素質還元剤とを接触させる目的は、酸化
チタンを含有する原材料中の価数が大きいチタンを価数が小さいチタンに還元することで
あり、価数が低いチタンは、空洞をもち、導体と半導体の間の性質をもつため、導電性が
より高く、溶融塩電解質に溶解し得る。　
　接触条件としては、接触温度、接触圧、接触期間が挙げられ、接触条件は、酸化チタン
を含有する原材料中の酸化チタンを価数が低いチタンに還元することができ、価数が低い
チタンの還元生成物を含有する溶融チタンスラグを得ることができる限り、適切に決定し
得る。　
　好ましくは、接触は、温度１，６５０～２，０００℃、圧力－１００Ｐａ～１００Ｐａ
（絶対圧）、２～１０時間で行われ、さらに好ましくは、接触は、温度１，６５０～１，
７５０℃、圧力－５０Ｐａ～５０Ｐａ（絶対圧）、３～５時間で行われる。　
　これらの条件下で、酸化チタンを含有する原材料中の酸化チタンが完全にまたはほぼ完
全に価数の低いチタンへと還元されるだろう。
【００２２】
　炭素質還元剤の還元性に起因して、炭素質還元剤と酸化チタンを含有する原材料との酸
化還元反応が起こったときに、酸化チタンを、単純な物質（例えば、ＴｉＯ、Ｔｉ２Ｏ３

、Ｔｉ３Ｏ５、Ｔｉ４Ｏ７からなる群から選択される１種以上）の代わりに、４価より価
数が小さい生成物に還元することができる。　
　融合電気分解プロセスは、アノードが溶融塩電解質への特定の溶解度をもたなければな
らないが、酸化チタンは、溶融塩電解質への溶解性は非常に低いか、またはゼロでさえあ
るので、アノードとして直接使用し、電気分解によって金属チタンを得ることはできず、
したがって、ｘ≠２であることが必要なのは、当業者には公知である。　
　しかし、価数の低い酸化チタンＴｉＯｘ（２＞ｘ＞０）の溶融塩電解質への溶解度は、
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電気分解の要求を満たし得る。　
　さらに、価数の低い酸化チタンＴｉＯｘ（２＞ｘ＞０）は、溶融塩電解のアノードの他
の要件事項も満たし得ることが溶融電気分解の原理からわかっている。　
　したがって、還元生成物の組成は、酸化チタンを、価数の低いチタン化合物（例えば、
ＴｉＯ、Ｔｉ２Ｏ３、Ｔｉ３Ｏ５、Ｔｉ４Ｏ７からなる群から選択される１種以上）に還
元する限り、本発明で提供される方法で具体的に限定されない。
【００２３】
　本発明では、酸化チタンを含有する原材料中のチタン化合物と、炭素質還元剤中の炭素
との量比は、広い範囲で変えることができ、例えば、酸化チタンで計算した場合、酸化チ
タンを含有する原材料中のチタン化合物と炭素質還元剤中の炭素とのモル比は、１：１～
３であり得る。　
　さらに、酸化チタンを含有する原材料が通常は他の還元性物質（例えば、鉄イオンなど
）を含んでいるため、炭素質還元剤の実際の量は、還元結果をさらに向上させるために、
所望の量よりもわずかに多いことが多く、好ましくは、酸化チタンで計算する場合、酸化
チタンを含有する原材料中のチタン化合物と、炭素質還元剤中の炭素とのモル比は１：１
．５～３であり、さらに好ましくは１：１．５～２．５である。
【００２４】
　本発明では、酸化チタンを含有する原材料は、任意の既存の酸化チタンを含有する材料
であり得、例えば、酸化チタンを含有する材料は、チタン濃縮物および／またはチタン含
有スラグであり得る。　
　チタン濃縮物は、イルメナイトまたはチタン磁鉄鉱から精錬され、主に、酸化チタン（
４２～６５ｗｔ％）、三二酸化鉄（５～４０ｗｔ％）、酸化鉄（５～４０ｗｔ％）、リン
、硫黄、マグネシウム、カルシウム元素の数種の化学化合物（２～１０ｗｔ％）を含有す
る。　
　チタン含有スラグは、他の価値が高い金属がチタン含有鉱物から抽出されたときに生成
されスラグを指し、主に、酸化チタン（１５～３０ｗｔ％）、酸化カルシウム（１０～２
５ｗｔ％）、酸化アルミニウム（１０～２０ｗｔ％）、酸化ケイ素（１０～２８ｗｔ％）
を含有する。
【００２５】
　本発明では、炭素質還元剤は、酸化チタンを含有する原材料中の酸化チタンを価数が低
いチタン化合物（例えば、三価および二価のチタン化合物）に還元することができるので
あれば、任意の既存の炭素質還元剤であり得る。　
　例えば、炭素質還元剤は、無煙炭、軟炭、木炭、コークス、精錬コークスからなる群か
ら選択される１種以上であり得る。　
　無煙炭は、炭化度が最も高い石炭であり、炭素含有量が高く（８０ｗｔ％以上）、揮発
性物質の含有量が低い（１０ｗｔ％より低い）。　
　軟炭は、炭素含有率が７５～９０ｗｔ％である。　
　木炭は、炭素含有率が６５～９５ｗｔ％である。　
　コークスは、軟炭を９５０～１０５０℃に加熱し、乾燥させ、熱分解し、溶融し、凝集
し、固化させ、濃縮することなどによって生成され、炭素含有量が７５～８５ｗｔ％であ
る。　
　精錬コークスは、粗油を蒸留し、重油から軽油を分け、重油を熱分解によって処理する
ことによって、粗油から生成された生成物である。　
　その外観から見て、コークスは、不規則な形状でさまざまな大きさをした黒い塊（また
は顆粒）の形態であり、金属光沢をもち、コークスの顆粒は、多孔性の構造をもち、炭素
含有量が９０ｗｔ％以上であり、残りの成分は、水素、酸素、窒素、硫黄、金属元素であ
る。
【００２６】
　カソードの金属種は、金属材料が、本発明のアノードとともに働き、金属チタンを得る
ように電気分解を達成することができるのであれば、本発明で具体的に限定されない。　
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　しかし、アノードの耐用寿命と、得られる金属チタンの純度を高めるために、好ましく
は、カソードの金属材料は、炭素鋼、モリブデン、銅、ニッケルからなる群から選択され
る１種以上であり得る。
【００２７】
　通常は、電解質は、水に溶解した後、または溶融状態になったときに電気を通すことが
できる化学化合物を指す。　
　本発明では、得られる金属チタンの純度を高め、異物が入り込むのを減らすため、好ま
しくは、溶融塩材料を電解質として使用し、例えば、溶融塩材料は、アルカリ塩化物およ
び／またはアルカリ土類金属の塩化物から形成される溶融塩であり得る。　
　例えば、アルカリ塩化物は、塩化ナトリウムおよび／または塩化カリウムであり得、ア
ルカリ土類金属の塩化物は、塩化マグネシウムおよび／または塩化カルシウムであり得る
。
【００２８】
　本発明では、電気分解の条件は、得られる金属チタンの純度に顕著な影響を与えないが
、効率と収率は二律背反の関係にあり、好ましくは、電気分解の条件は、アノードの電流
密度が０．０５～２Ａ／ｃｍ２、カソードの電流密度が０．０５～２Ａ／ｃｍ２であり、
さらに好ましくは、電気分解の条件は、アノードの電流密度が０．１～１Ａ／ｃｍ２であ
り、カソードの電流密度が０．１～１Ａ／ｃｍ２である。
【００２９】
　本発明では、溶融塩の温度（すなわち、電気分解の温度）は、この温度が、溶融塩を形
成する塩の融点よりも高く、溶融塩を形成する塩の蒸発温度および分解温度よりも低けれ
ば、広い範囲で変わることができ、例えば、電気分解の温度は、６００～９００℃、好ま
しくは、６００～８００℃であり得る。　
　電気分解の時間は、電気分解される価数の低いチタンの量および電気分解の条件によっ
て、価数の低いチタンの少なくとも９０％が金属チタンに変換されるように、合理的に選
択することができる。
【００３０】
　本発明では、電気分解によって生成される金属チタンは、電気分解温度で空気中の酸素
と反応する傾向があるため、得られる金属チタンの純度を高めるために、好ましくは、電
気分解は、不活性雰囲気下で行われる。　
　不活性雰囲気は、窒素、元素周期表の０族の１種以上の気体から選択され得、好ましく
は、アルゴンガスである。
【００３１】
　本発明で提供される別の金属チタンの製造方法は、以下の工程：
（１）　溶融酸化チタンを含有する原材料を炭素質還元剤と接触させ、酸化チタンを含有
する原材料中の酸化チタンを完全または部分的にＴｉＯｘ（２＞ｘ＞０）まで還元し、前
記ＴｉＯｘの還元生成物を含有する溶融チタンスラグを得る工程、
（２）　工程（１）で得られた前記ＴｉＯｘの還元生成物を含有する溶融チタンスラグを
冷却して成形し、チタン含有材料を得る工程であって、この冷却が、チタン含有材料の平
均孔径が１ｍｍ～１０ｍｍであり、空隙率が２０％～６０％になるように行われる工程、
（３）　工程（２）で得られたチタン含有材料をアノードとして、金属材料をカソードと
して、溶融した塩材料を電解質として用いて、電気分解条件で電気分解を行い、金属チタ
ンを得る工程
を含む。
【００３２】
　ここで、上記工程の物質の種類および量、酸化チタンを含有する原材料と炭素質還元剤
とを接触させるための接触条件、冷却条件、電気分解条件は、上に記載しており、以下で
さらに詳細に説明はしない。
【００３３】
　それに加え、本発明は、さらに、上述の方法を用いて得られた金属チタンを提供する。
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【００３４】
　以下、本発明を、実施形態によってさらに詳細に記載する。
【００３５】
　以下の実施例および比較例では、金属チタンの収率比は、金属チタンの実際の収率／金
属チタンの理論収率×１００％と等しく、チタン含有材料の平均孔径は、Ｓｃａｎｎｉｎ
ｇ　Ｅｌｅｃｔｒｏｎ　Ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｅ（ＳＥＭ）（日立製、Ｓ－４７００型）を
用いて測定され、空隙率は、窒素吸着法を用いて測定される。
【実施例１】
【００３６】
　Ｐａｎｚｈｉｈｕａ製１００ｇの溶融チタン濃縮物（ＴｉＯ２：４７．５ｗｔ％、Ｆｅ

２Ｏ３：５．７４ｗｔ％、ＦｅＯ：３４．４８ｗｔ％、ＣａＯ：１．４２ｗｔ％、ＭｇＯ
：６．２２ｗｔ％）、１４ｇの無煙炭（炭素含有量：７８．５ｗｔ％）を電気炉に入れ、
温度１７５０℃、圧力－５０Ｐａ（絶対圧）で５時間精錬し、溶融チタンスラグを得る。
　
　この溶融チタンスラグをΦ４００×６００の鋼鋳造型に注ぎ、外圧を加えずに溶融チタ
ンスラグを冷却し（圧力：０．９×１０５Ｐａ、冷却速度：１５０℃／時間）、多孔性の
構造をもつチタン含有材料を得て、ここでこのチタン含有材料の平均孔径は５．７５ｍｍ
であり、空隙率は４５％である。　
　チタン含有材料をアノードとして、Φ８０×６００炭素鋼の棒をカソードとして、Ｎａ
Ｃｌ－ＫＣｌ（重量比：１：１）を溶融塩電解質として用いて、アルゴンで覆いつつ、８
２０℃で３００分間電気分解し、ここでアノードの電流密度は０．２Ａ／ｃｍ２であり、
カソードの電流密度は０．２Ａ／ｃｍ２である。　
　電気分解が終了した後、カソードを取り出し、自然に冷却し、０．５ｗｔ％の希塩酸お
よび脱イオン水で順に洗浄し、次いで、生成物を乾燥させ、２２．５ｇの金属チタンを含
有する生成物を得て、金属チタンの収率比は４６．６６％である。　
　この電気分解のプロセスでは、電流変動はきわめて小さく、このことは、電気分解プロ
セスが安定であることを示す。　
　蛍光Ｘ線分析方法を用いて測定すると、金属チタンを含有する生成物の構成元素は、以
下のとおりである。　
　Ｔｉ：９８．５ｗｔ％、Ｆｅ：０．９５ｗｔ％、Ｏ：０．３７ｗｔ％、Ｈ：０．１８ｗ
ｔ％。
【実施例２】
【００３７】
　Ｐａｎｚｈｉｈｕａ製６０ｇの溶融チタン濃縮物（ＴｉＯ２：４７．５ｗｔ％、Ｆｅ２

Ｏ３：５．７４ｗｔ％、ＦｅＯ：３４．４８ｗｔ％、ＣａＯ：１．４２ｗｔ％、ＭｇＯ：
６．２２ｗｔ％）、Ｙｕｎａｎ製４０ｇのチタン濃縮物（ＴｉＯ２：４９．８５ｗｔ％、
Ｆｅ２Ｏ３：９．６８ｗｔ％、ＦｅＯ：３６．５０ｗｔ％、ＣａＯ：０．２４ｗｔ％、Ｍ
ｇＯ：１．９９ｗｔ％）、２０ｇの無煙炭（炭素含有量：７８．５ｗｔ％）を電気炉に入
れ、温度１６５０℃、圧力５０Ｐａ（絶対圧）で３時間精錬し、溶融チタンスラグを得る
。　
　この溶融チタンスラグをΦ３００×６００の鋼鋳造型に注ぎ、外圧を加えずに溶融チタ
ンスラグを冷却し（圧力：１．０×１０５Ｐａ、冷却速度：１００℃／時間）、多孔性の
構造をもつチタン含有材料を得て、ここでこのチタン含有材料の平均孔径は６．５ｍｍで
あり、空隙率は５５．３％である。　
　チタン含有材料をアノードとして、Φ６０×６００炭素鋼の棒をカソードとして、Ｎａ
Ｃｌ－ＫＣｌ（重量比：１：１）を溶融塩電解質として用いて、不活性雰囲気下、９００
℃で３００分間電気分解し、ここでアノードの電流密度は２Ａ／ｃｍ２であり、カソード
の電流密度は１Ａ／ｃｍ２である。　
　この電気分解のプロセスでは、電流変動はきわめて小さく、このことは、電気分解プロ
セスが安定であることを示す。　
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　電気分解が終了した後、カソードを取り出し、自然に冷却し、０．５ｗｔ％の希塩酸お
よび脱イオン水で順に洗浄し、次いで、生成物を乾燥させ、１４ｇの金属チタンを含有す
る生成物を得て、金属チタンの収率比は４８．０３％である。　
　蛍光Ｘ線分析方法を用いて測定すると、金属チタンを含有する生成物の構成元素は、以
下のとおりである。　
　Ｔｉ：９７．７８ｗｔ％、Ｆｅ：０．８５ｗｔ％、Ｏ：１．２５ｗｔ％、Ｈ：０．１２
ｗｔ％。
【実施例３】
【００３８】
　Ｙｕｎａｎ製１００ｇの溶融チタン濃縮物（ＴｉＯ２：４９．８５ｗｔ％、Ｆｅ２Ｏ３

：９．６８ｗｔ％、ＦｅＯ：３６．５０ｗｔ％、ＣａＯ：０．２４ｗｔ％、ＭｇＯ：１．
９９ｗｔ％）、２２ｇのコークス（炭素含有量：８５．５ｗｔ％）を電気炉に入れ、温度
１７００℃、圧力５Ｐａ（絶対圧）で４時間精錬し、溶融チタンスラグを得る。　
　この溶融チタンスラグをΦ２００×４００の鋼鋳造型に注ぎ、外圧を加えずに溶融チタ
ンスラグを冷却し（圧力：１．２×１０５Ｐａ、冷却速度：１２０℃／時間）、多孔性の
構造をもつチタン含有材料を得て、ここでこのチタン含有材料の平均孔径は３．５ｍｍで
あり、空隙率は６０％である。　
　チタン含有材料をアノードとして、Φ５０×４００炭素鋼の棒をカソードとして、Ｎａ
Ｃｌ－ＫＣｌ（重量比：１：１）を溶融塩電解質として用いて、不活性雰囲気下、８５０
℃で２１０分間電気分解し、ここでアノードの電流密度は１Ａ／ｃｍ２であり、カソード
の電流密度は１．５Ａ／ｃｍ２である。　
　この電気分解のプロセスでは、電流変動はきわめて小さく、このことは、電気分解プロ
セスが安定であることを示す。　
　電気分解が終了した後、カソードを取り出し、自然に冷却し、０．５ｗｔ％の希塩酸お
よび脱イオン水で順に洗浄し、次いで、生成物を乾燥させ、２３．５ｇの金属チタンを含
有する生成物を得て、金属チタンの収率比は４６．３３％である。　
　蛍光Ｘ線分析方法を用いて測定すると、金属チタンを含有する生成物の構成元素は、以
下のとおりである。　
　Ｔｉ：９８．２８ｗｔ％、Ｆｅ：０．５５ｗｔ％、Ｏ：１．０５ｗｔ％、Ｈ：０．１２
ｗｔ％。
【実施例４】
【００３９】
　実施例２に記載した方法を用いて金属チタンを製造するが、以下の点が異なっている。
　
　Ｐａｎｚｈｉｈｕａ製の溶融チタン濃縮物と無煙炭との接触温度が１６００℃である。
　
　電気分解が終了した後、カソードを取り出し、自然に冷却し、０．５ｗｔ％の希塩酸お
よび脱イオン水で順に洗浄し、次いで、生成物を乾燥させ、１２ｇの金属チタンを含有す
る生成物を得て、金属チタンの収率比は４１．０５％である。　
　この電気分解のプロセスでは、電流変動はきわめて小さく、このことは、電気分解プロ
セスが安定であることを示す。　
　蛍光Ｘ線分析方法を用いて測定すると、金属チタンを含有する生成物の構成元素は、以
下のとおりである。　
　Ｔｉ：９７．５ｗｔ％、Ｆｅ：１．５５ｗｔ％、Ｏ：１．２５ｗｔ％、Ｈ：０．１２ｗ
ｔ％。
【比較例１】
【００４０】
　実施例１に記載の方法を用いて金属チタンを製造するが、以下の点が異なっている。　
　金属チタンを製造するためのアノードは、以下の方法を用いて得られる。
【００４１】
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　Ｐａｎｚｈｉｈｕａ製１００ｇの溶融チタン濃縮物（ＴｉＯ２：４７．５ｗｔ％、Ｆｅ

２Ｏ３：５．７４ｗｔ％、ＦｅＯ：３４．４８ｗｔ％、ＣａＯ：１．４２ｗｔ％、ＭｇＯ
：６．２２ｗｔ％）、１４ｇの無煙炭（炭素含有量：７８．５ｗｔ％）を電気炉に入れ、
温度１７５０℃、圧力－５０Ｐａ（絶対圧）で５時間精錬し、溶融チタンスラグを得る。
　
　得られた溶融チタンスラグを冷却し、次いで、Φ４００×６００の鋼鋳造型に入れ、圧
力５０，０００ｐｓｉで予想形状にプレス加工し、成形したチタン含有材料を得る。　
　ここで、チタン含有材料の平均孔径は２００ｎｍであり、空隙率は１０％である。　
　この電気分解のプロセスでは、電流変動は大きく、このことは、電気分解プロセスが不
安定であることを示す。　
　電気分解が終了した後、カソードを取り出し、自然に冷却し、０．５ｗｔ％の希塩酸お
よび脱イオン水で順に洗浄し、次いで、生成物を乾燥させ、１１．９ｇの金属チタンを含
有する生成物を得て、金属チタンの収率比は２４．３０％である。　
　蛍光Ｘ線分析方法を用いて測定すると、金属チタンを含有する生成物の構成元素は、以
下のとおりである。　
　Ｔｉ：９７ｗｔ％、Ｆｅ：１．９５ｗｔ％、Ｏ：０．５７ｗｔ％、Ｈ：０．４８ｗｔ％
。
【比較例２】
【００４２】
　実施例１に記載の方法を用いて金属チタンを製造するが、以下の点が異なっている。　
　金属チタンを製造するためのアノードは、以下の方法を用いて得られる。
【００４３】
　Ｐａｎｚｈｉｈｕａ製１００ｇの溶融チタン濃縮物（ＴｉＯ２：４７．５ｗｔ％、Ｆｅ

２Ｏ３：５．７４ｗｔ％、ＦｅＯ：３４．４８ｗｔ％、ＣａＯ：１．４２ｗｔ％、ＭｇＯ
：６．２２ｗｔ％）、１４ｇの無煙炭（炭素含有量：７８．５ｗｔ％）をボールミルジャ
ーに入れ、６０分間粉砕し、次いで、混合物をΦ２００×４００鋼鋳造型に入れ、圧力５
０，０００ｐｓｉで予想形状にプレス加工し、次いで、温度１７５０℃、圧力－５０Ｐａ
（絶対圧）で５時間焼結し、チタン含有材料を得る。　
　ここで、チタン含有材料の平均孔径は３００ｎｍであり、空隙率は１５％である。　
　この電気分解のプロセスでは、電流変動は大きく、このことは、電気分解プロセスが不
安定であることを示す。　
　電気分解が終了した後、カソードを取り出し、自然に冷却し、０．５ｗｔ％の希塩酸お
よび脱イオン水で順に洗浄し、次いで、生成物を乾燥させ、１２．１ｇの金属チタンを含
有する生成物を得て、金属チタンの収率比は２４．７３％である。　
　蛍光Ｘ線分析方法を用いて測定すると、金属チタンを含有する生成物の構成元素は、以
下のとおりである。　
　Ｔｉ：９７．０８ｗｔ％、Ｆｅ：１．４５ｗｔ％、Ｏ：０．５７ｗｔ％、Ｈ：０．４８
ｗｔ％。
【００４４】
　実施例１と比較例１～２を比較すると、本発明で提供される方法を用いて金属チタンを
製造すると、生成物の収率比および純度が両方とも高いことがわかる。　
　さらに、本発明で得られる還元生成物は溶融状態であるため、異なる価数状態の還元生
成物が互いに相互作用し、満足のいく結果を得ることができる。　
　それに加え、冷却して成形した後、得られたチタン含有材料は多孔性構造であり、この
構造は、電気分解プロセスで生成される気体（ＣＯ、ＣＯ２）などがうまく拡散し、した
がって、電気分解プロセスがより安定になるのを効果的に確保し得る。
【００４５】
　本発明のいくつかの好ましい実施形態を上述したが、本発明は、これらの実施形態の詳
細に限定されない。　
　当業者は、本発明の精神を逸脱することなく、本発明の技術スキームの改変例および変
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形例を作成し得る。　
　しかし、これらすべての改変例および変形例は、本発明の保護範囲にあると考えるべき
である。
【００４６】
　それに加え、上の実施形態で記載した具体的な技術的特徴は、矛盾がない限り、任意の
適切な形態と組み合わせ得ることを留意されたい。　
　不必要な繰り返しを避けるために、可能な組み合わせを本発明で具体的には記載してい
ない。
【００４７】
　さらに、必要な場合、組み合わせることによって本発明の理想および精神から逸脱しな
い限り、本発明の異なる実施形態を自由に組み合わせ得る。　
　しかし、このような組み合わせも、本発明で開示した範囲に入ると考えるべきである。
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