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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　塩化炉の内部において金属含有原料を塩素ガスで塩素化することにより金属塩化物を生
成し、この塩化炉に設けられた排出流路から、前記金属塩化物を含むガスを前記塩化炉か
ら排出する金属塩化物の製造方法において、 
　前記排出流路の付着物により形成された絞り部からなる圧力調整部によって、前記塩化
炉内の圧力を調整することを特徴とする金属塩化物の製造方法。
【請求項２】
　前記圧力調整部には、前記絞り部の内面に付着した付着物を除去する掻き取り手段が備
えられ、この掻き取り手段により、前記圧力調整部に設けられた前記排出流路の流路を絞
る前記付着物の内径を調整することで前記塩化炉内の圧力を加圧状態に維持することを特
徴とする請求項１に記載の金属塩化物の製造方法。
【請求項３】
　前記絞り部に対応する塩化炉外周部に冷却手段を設け、上記絞り部への付着物の析出量
を増大させることを特徴とする請求項１または２に記載の金属塩化物の製造方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、塩化炉内において、高融点金属等を含む金属含有原料を塩素ガスで塩素化す
ることにより金属塩化物を製造する金属塩化物の製造方法に係り、特に、塩化炉内の圧力
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調整技術に関する。
【背景技術】
【０００２】
　金属塩化物である四塩化チタンは、スポンジチタンや酸化チタンの原料に用いられてい
るのみならず電子材料素材の原料としても幅広く用いられている。四塩化チタンは、炭素
質還元剤の存在下において、チタン鉱石と塩素ガスを高温で反応させることで生成され、
この反応は耐火物で内張りした塩化炉内で製造される。
【０００３】
　塩化炉内部には、チタン鉱石とコークスが塩化炉底部から供給される塩素ガスによって
流動状態に保持される。塩化炉内に供給された塩素ガスは、高温にあるチタン鉱石と反応
して四塩化チタンガスを生成する。
【０００４】
　この際、チタン鉱石中に含まれる不純物成分も一緒に塩素化されて四塩化チタンガスと
共に冷却工程に導かれる。冷却工程に導かれた四塩化チタンガスに伴う不純物ガスは冷却
されて凝縮分離される。冷却工程で不純物塩化物を分離除去した四塩化チタンガスは、更
に冷却されて液状四塩化チタンとして回収される。
【０００５】
　上記のようにして製造される四塩化チタンの生産性は、塩化炉に供給される塩素ガスの
流量で決定され、その塩素ガスの流量に比例して向上する。しかしながら、塩素ガス流量
が増加すると塩化炉内に流動状態に保持された鉱石やコークスの飛散量が増加するため歩
留まりが低下する。そこで、塩素ガスの供給量に上限を設定したり、あるいは塩化炉を加
圧することにより塩素ガスや生成物ガスの流速を下げて原料の飛散ロスを抑制する対策が
講じられている。
【０００６】
　上記したような塩化炉を加圧することで原料の飛散ロスを抑制しつつ、生産性を高める
場合には、前記排出ガス流路に絞り弁を介装させることにより従来は行われてきた。この
場合には、絞り弁の内面に前記した鉱石やコークス等の固形分、あるいは不純物塩化物の
析出するため弁機能が低下する虞があった。
【０００７】
　一方、炉内に流動層を形成する他の技術として、流動床式焼却炉が知られている。しか
しながら、この場合も同様に、圧力調整弁は、焼却炉から排出されるガスのなかに含まれ
る粉塵等を除去した後の下流側に設けられている（たとえば、特許文献１および特許文献
２参照）。
【０００８】
【特許文献１】特開平１１－０２２９４３号　（第３項および第４項、図１）
【特許文献２】特開平０９－０４２６４０号　（第３項および第４項、図３）
【０００９】
　上記のように不純物分離工程よりも下流側の部位や配管に絞り部を設ける場合には、塩
化炉だけではなく、塩化炉から圧力調整弁に至る間に設けられた配管や不純物分離工程も
加圧されるため、耐圧設備コストも嵩む要因になっていた。また、ガス漏れの危険が潜在
するために、安全確保の見地からも改善が求められていた。
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【００１０】
　したがって、本発明は、塩化炉への圧力の印加および調整を効率的かつ安全に行うこと
ができ、かつ製造コストの低減を図ることができる金属塩化物の製造方法を提供すること
を目的としている。
【課題を解決するための手段】
【００１１】
　本発明の金属塩化物の製造方法は、塩化炉の内部において金属含有原料を塩素ガスで塩
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素化することにより金属塩化物を生成し、この塩化炉に設けられた排出流路から、金属塩
化物を含むガスを塩化炉から排出する金属塩化物の製造方法において、 排出流路への付
着物により形成された絞り部からなる圧力調整部によって塩化炉内の圧力を調整すること
を特徴としている。
【００１２】
　ここで、排出流路とは、塩化炉直上に設けた排出口のみならず、この排出口から冷却系
に導くためのガス道を意味する場合もある。
【００１３】
　本発明の金属塩化物の製造方法に使用される製造装置では、塩化炉の排出流路に塩化炉
内の圧力を調整する圧力調整部を設けたので、従来のように塩化炉の下流側の配管や不純
物分離系等の部位に過度な圧力が印加されることを回避することができる。 
【００１４】
　これにより塩化炉への圧力の印加および調整を容易かつ効率的に行うことができる。ま
た圧力調整部より下流側の上記配管や不純物分離系等の設備を耐圧構造にする必要がない
ので、設備コストや維持コストが削減され、したがって製造コストの低減を図ることがで
きる。
【００１５】
　さらに、従来の設備に比べて加圧される部位が少なくなるために、必然的にガス漏れの
発生する箇所を最小限に抑えることができ、したがって、塩化炉への圧力の印加および調
整を安全に行うことができる。
【００１６】
　具体的には、圧力調整部は、排出流路を絞る絞り部と、この絞り部の内面に析出した付
着物を除去する掻取り装置とを備えている。
【００１７】
　上記態様では、圧力調整部に用いる絞り部の内径を適宜選択することにより、金属塩化
物の所望の生産量に対応した圧力値およびその近傍の値となるように塩化炉内の圧力設定
することができる。
【００１８】
　また、絞り部の内面にはチタン鉱石中の不純物金属塩化物や鉱石粉あるいはコークス粉
等が付着成長する傾向にあるが、掻取り装置を作動させてこれらの析出物を効果的に掻取
ることができる。
【００１９】
　掻取り装置は、絞り部内面に付着する不純物塩化物や固形粒子等の付着物を除去する機
能を備えているのが好適である。たとえば、絞り部の内側に付着した付着物を除去する掻
取りビットを装着しておくことが好ましい。
【００２０】
　掻取りビットは、着脱容易な構造にしておくことが好ましい。外径の異なるビットを適
宜交換することで所望の塩化炉の圧力に対応した開口部を有する絞り部を維持することが
できる。
【００２１】
　圧力調整部の掻取りビットの内部には、金属塩化物からなるガスを塩化炉から排出する
ガス流路が設けられているのが好ましい。これにより、掻取りビットが絞り部の内側を移
動している間に掻取りビットの内部のガス流路からガスが排出されるので、掻き取り中の
塩化炉内の圧力上昇を防止することができる。
【００２２】
　掻取りビットの材質は、高温の金属塩化物ガスに対して耐熱性を有するものを用いるの
が好ましい。たとえば、セラミックス材料あるいは耐熱鋼で構成することが好ましく、そ
の表面にはセラミックス材料からなる被覆層を装着しておいても良い。
【００２３】
　金属含有原料としては、チタン、タンタル、あるいはハフニウムからなる鉱石あるいは
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酸化物等がある。
【００２４】
　本発明に係る金属塩化物の製造方法は、塩化炉の内部において金属含有原料を塩素ガス
により塩素化することにより金属塩化物を生成し、この塩化炉に設けられた排出流路から
、金属塩化物を含むガスを塩化炉から排出する製造方法であって、排出流路の付着物によ
り形成された絞り部からなる圧力調整部によって、塩化炉内の圧力を調整することを特徴
としている。
【００２５】
　この場合、圧力調整部に設けられた排出流路を絞る付着物の内径を調整することにより
、塩化炉内の圧力を加圧状態に維持することがきる。また、付着物により形成された絞り
部の内面を掻取り装置に設けられた掻取りビットを摺動させることにより、付着物により
形成された絞り部の内側に付着した付着物を除去してもよい。
【００２６】
　上記のような本発明に係る金属塩化物の製造方法においても上記製造装置と同様な作用
・効果が得られる。
【発明の効果】
【００２７】
　本発明の金属塩化物の製造方法およびその方法において用いる製造装置によれば、塩化
炉の排出流路に塩化炉内の圧力を調整する圧力調整部を設けることで塩化炉内を限定的に
加圧できるので従来のように塩化炉の下流側の配管や不純物分離系等の部位に大きな圧力
が印加されることを防止することができる等の効果が得られる。
　
　
【００２８】
　また、従来の設備に比べて加圧される部位が少なくなるために、必然的にガス漏れの発
生する箇所を最小限に抑えることができる等の効果が得られる。
【発明を実施するための最良の形態】
【００２９】
（１）実施形態の構成 
　以下、本発明の一実施形態について図面を参照して説明する。図１は、本発明の一実施
形態に係る四塩化チタン（金属塩化物）の製造方法に用いる塩化炉１０の概略構成を示す
側断面図である。図２は、四塩化チタン製造装置の塩化炉１０の頂部に設けられた排出流
路１１Ａの近傍を示す拡大図である。四塩化チタンの製造装置は、チタン鉱石（金属含有
原料）を塩素ガスで塩素化することにより四塩化チタンガスを生成する塩化炉１０を備え
ている。塩化炉１０の内部は、耐火物でライニングされている。
【００３０】
　塩化炉１０の底部には、分散盤１０Ａが設けられ、その底面には内部に塩素ガスを導入
するためのノズル１０Ｂが設けられている。ノズル１０Ｂから導入された塩素ガスは、分
散盤１０Ａを通じて塩化炉１０の内部へ分散されて供給される。
【００３１】
　塩化炉１０の頂部には、その内部で生成された四塩化チタンガスおよび不純物ガスを排
出するための排出流路１１Ａを有するガス排出部１１が設けられている。
【００３２】
　ガス排出部１１の内部には、塩化炉１０内の圧力を調整する圧力調整部１２が設けられ
ている。圧力調整部１２は、ガス排出部１１の内側に設けられ、その流路を絞る絞り部１
３と、この絞り部１３の出口側開口部に設けられ、絞り部１３の内部に析出した付着物を
掻き取る掻取り装置１４とから構成されている。また、圧力調整部１２には、掻取り装置
１４を高温のガスから隔離するための格納室（図示略）が設けられている。
【００３３】
　絞り部１３は、塩化炉１０で生成された四塩化チタンガスによる腐食やチタン鉱石やコ
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ークス等の微粉等による磨耗に対して耐久性を有する材料で構成することが好ましい。た
とえば、アルミナやシリカ等のセラミックス材料により構成するのが好適である。絞り部
１３の内径は、塩化炉１０内の圧力が、四塩化チタンの生産量に対応した値およびその近
傍の値となるように適宜決定することができる。
【００３４】
　掻取り装置１４は、たとえば駆動機構（図示略）によって、絞り部１３の出口側開口部
に対して接近離間可能となるように設けられている。掻取り装置１４は、棒部１５と、こ
の棒部１５に一体的に設けられ、棒部１５よりも大きな断面積を有する掻取りビット１６
とから構成されている。掻取り装置１４は、耐熱鋼で構成し、その表面にセラミックス材
料等からなる被覆層（図示略）を形成しておくことが好ましい。このような被覆層を形成
しておくことにより、高温の四塩化チタンガスによる腐食作用で掻取り装置１４が損耗損
失することを抑制することができる。
【００３５】
　掻取りビット１６は、掻取り作動時以外は上記格納室に保持されており、高温の四塩化
チタンガスや鉱石あるいはコークスの磨耗から回避されるように稼動される。また、格納
室には、塩化炉１０と大気側のそれぞれに遮蔽弁を設けておくことが好ましい。
【００３６】
　このような装置構成とすることで、塩化炉１０の加圧運転時とは独立して、掻取りビッ
ト１６の整備あるいは、外径の異なる掻取りビットを適宜交換することができる。掻取り
ビットの外径を変更することで、上記絞り部１３の内径を変更することができ、その結果
、塩化炉１０内の運転圧力を変更することができる。
【００３７】
　掻取りビット１６の内部には、図２に示すようにガス流路１７を設けておくことが好ま
しい。ガス流路１７は、掻取りビット１６の下面に入口１７Ａが形成され、掻取りビット
１６の側部における上端近傍に出口１７Ｂが形成されている。これにより、掻取り装置１
４が絞り部１３の内側を移動している間に塩化炉１０内で圧力上昇が生じるのを防止する
ことができる。
【００３８】
　さらに、付着物と接する掻取りビット１６の外周部は、セラミックスあるいは超硬工具
鋼で構成してもよい。これにより、絞り部１３の内側において掻取り装置１４の摺動操作
を円滑に行うことができる。
【００３９】
（２）実施形態の動作
　上記のような構成を有する四塩化チタンの製造装置の塩化炉１０では、その内部に形成
された流動層内に供給口１０Ｃからチタン鉱石およびコークスからなる原料を供給すると
ともに、塩化炉１０の底部のノズル１０Ｂから分散盤１０Ａを通じて流動層内に供給され
る。流動層中のチタン鉱石は、塩素ガスによって塩素化され四塩化チタンガスが生成され
る。
【００４０】
　ここで、塩化炉１０の運転を継続していると、絞り部１３の内面に鉱石中の不純物塩化
物あるいは鉱石やコークス等の固形分が析出成長する。このような状況が継続すると塩化
炉１０内の圧力が設定値に比べて上昇するため好ましくない。
【００４１】
　この際には、格納室に保持された掻取りビット１６を駆動機構で作動させることにより
、絞り部１３の内面で移動させ、そこに析出した付着物を掻取ることができる。
【００４２】
　塩化炉１０に供給する塩素ガスが工程の変動により増減する場合がある。このような場
合には、ガス流量に応じた径を有する掻取りビット１６を選択して装着することにより塩
化炉１０を所定の圧力に維持できる。
【００４３】
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　なお、塩化炉１０に供給するガス流量が減少する場合を想定すると、絞り部１３に対応
した外周部に冷却装置を装着しておいてもよい。このような冷却装置で適宜冷却すること
により、絞り部１３の内面に析出する付着量を増加させ、塩化炉１０内の圧力を維持させ
ることができる。
【００４４】
　上記のような掻取り装置１４による付着物の除去を適当な頻度で定期的に行う場合、た
とえば掻取り装置１４を１回だけ絞り部１３の内部を通過させるだけで付着物を充分に取
り除くことができ、これにより、塩化炉１０で生成された四塩化チタンガスを安定して系
外に排出することができる。
【００４５】
　付着物除去の頻度は、塩化炉１０での生産量に依存し、たとえば、３０００～５０００
ｔ／月の四塩化チタンガスを生産する場合には、３０～１００回／月、１回／（５～１０
分）程度行えばよい。ただし、塩化炉１０内の圧力が上昇する傾向にある場合には、付着
物除去の頻度を更に高めることで対応できる。
【００４６】
　上記のようにして塩化炉１０で生成された四塩化チタンガスは、塩化炉１０内を上昇し
、その頂部のガス排出部１１の排出流路１１Ａに接続された配管１８を通じて冷却工程に
導かれ排出流路１１Ａから排出された四塩化チタンガスガスに含まれる不純物を凝縮分離
する。次いで、不純物が凝縮分離された四塩化チタンガスは、さらに冷却されて液状の四
塩化チタンとして回収される。
【００４７】
　このような本実施形態の四塩化チタンの製造方法または前記製造方法に用いる製造装置
では、塩化炉１０の排出流路１１Ａに塩化炉１０内の圧力を調整する圧力調整部１２を設
けたので、この圧力調整部１２で塩化炉１０を加圧した場合、従来のように塩化炉１０の
下流側の配管１８や不純物分離系等の部位に大きな圧力が印加されることを回避すること
ができる。その結果、従来のような余分な設備コストや維持コストが削減され、四塩化チ
タン製造コストの低減を図ることができる。
【００４８】
　また、不純物金属塩化物を塩化炉１０の排出流路１１Ａの内面に積極的に凝縮析出させ
て絞りを入れることで塩化炉１０内を加圧することができるので、従来のような絞り弁を
用いる手法に比べて、簡単な構造を有し、しかも耐久性に優れている。
【００４９】
　さらに、従来の設備に比べて加圧される部位が少なくなるために、必然的にガス漏れの
発生する箇所も最小限に抑えることができ、したがって、塩化炉１０への圧力の印加およ
び調整を安全に行うことができる。
【００５０】
（３）変更例
　以上、実施形態を挙げて本発明を説明したが、本発明は上記実施形態に限定されるもの
ではなく、種々改変が可能である。
【００５１】
　たとえば、掻取りビット１６の外周部にねじ山を設けてスリーブを被せることによって
、絞り部１３の内径を広げることができる。この場合は、塩化炉１０に供給される塩素ガ
スの流量が増加する場合に有効である。
【００５２】
　さらに、上記実施形態では、金属含有原料としてチタン鉱石を用いたが、これに限定さ
れるものではない。たとえば、チタン酸化物を用いてもよい。また、上記実施形態では、
本発明を金属塩化物として四塩化チタンを製造する場合に適用したが、金属塩化物として
、塩化タンタルや塩化ハフニウムなどの高融点金属の塩化物の製造する場合に適用しても
よい。この場合、金属含有原料として、タンタルあるいはハフニウムからなる鉱石あるい
は酸化物を用いる。
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【実施例】
【００５３】
（実施例）
　図１に示すように塩化炉の頂部に、絞り部と掻取りビット装置とから構成される圧力調
整部を設け、その圧力調整部の絞り部の大きさを設定して、塩化炉内を０．０５±０．０
１ＭＰａに加圧し、４６００ｔ／炉・月にて１ヶ月間の操業を行った。その結果、塩化炉
内の圧力は、安定して制御することができた。また、塩化炉を操業している間、圧力調整
部の掻取り装置に設けられた掻取りビットによって絞り部の内側に付着した付着物の掻き
取りを行った。その掻き取りの頻度は、５０回／月、１回／５分とした。その結果、圧力
調整部において詰まりもなく安定して操業することができた。
【００５４】
（比較例）
　従来のように塩化炉に配管を通じて接続された不純物分離部より下流側に圧力調整バル
ブを設け、圧力調整バルブにより塩化炉および不純物分離系を加圧して１ヶ月操業を行っ
た。その結果、塩化炉および不純物分離系に閉塞の状況は認められなかったが、冷却設備
を加圧に耐え得る構造とするために余分なコストが発生した。
【００５５】
　このような本実施例の結果から判るように、塩化炉の頂部に圧力調整部を設けたので、
従来のような余分な設備コストや維持コストをかけることなく、塩化炉への圧力の印加お
よび調整を効率的に行うことができ、これにより製造コストの低減を図ることができるこ
とが確認された。
【産業上の利用可能性】
【００５６】
　本発明の金属塩化物の製造方法により製造された高融点金属の金属塩化物を高融点金属
製造用の原料として用いることにより、高純度を有する高融点金属を効率よく製造するこ
とができる。 
【図面の簡単な説明】
【００５７】
【図１】本発明の一実施形態に係る四塩化チタンの製造装置に適用される塩化炉の概略構
成図である。
【図２】図１の塩化炉の頂部の拡大図である。
【符号の説明】
【００５８】
　１０…塩化炉、１１Ａ…排出流路、１２…圧力調整部、１３…絞り部、１４…掻取り装
置、１６…掻取りビット、１７…ガス流路
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